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METODO DE CRESCIMENTO DE CRISTAIS POR EVAPORACAO DE SOLUGCAO AQUOSA
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RESUMO

Este trabalho, inédito no Laboratorio de Cristais do Departamento de Fisica da UEL, tem por objetivo o crescimento de
cristais relativamente grandes de NiCl 5 2H 50, pelo método de crescimento por evaporagdo aquosa.

INTRODUGAO

As técnicas de crescimento de cris-
tais, apesar de serem um tanto simples
¢ ndo tJo novas, sempre serdo de inte-
resse do fisico, do ponto de vista que
seu dominio lhe traz muitas facilida-
des na obtengdo dos cristais, que sdo lar-
gamente utilizados em suas pesquisas.

Um cristal aparece quando uma subs-
tdncia passa de um estado para outro,
isto é, no curso de uma transformagio
de fase.

Existem trés condigGes bésicas sob
as quais ocorre a cristalizagdo: a) mu-
danga da fase gasosa para a fase sOli-
da; b) mudanga da fase gasosa para a
fase liquida e ¢) mudanga de uma fase
solida para outra fase sélida.

Quando a cristalizagdo ocorre como
no primeiro caso, diz-se que ocorreu
um crescimento de cristal por evapora-
¢d0 de uma solugdo aquosa, E este o
método estudado a seguir.

TEORIA DO CRESCIMENTO DE
CRISTAIS POR EVAPORAGAO
DE SOLUCOES

O processo de crescimento de cristais
a partir de solug®es é uma técnica fa-
cil, mas trabalhosa. Os cuidados que
se deve ter tanto na preparagdo da
solugdo a ser crescida, quanto no
processo de evaporagdo da mesma
sdo muitos. Neste método, mantém-
se a solugdo, j4 preparada em banho
maria, a uma determinada tempera-
tura constante, chamada temperatura de
crescimento. Depois de um determinado
tempo haverd a formagdo dos chamados
germes cristalinos (cristais pequenissi-

mos), que comegardo a crescer grada-
tivamente, de maneira ordenada ou ao
acaso, formando um sélido amorfo,

A formagfo do germe cristalino da-
se pelo fendmeno conhecido por nu-
cleagio. O processo de nucleagio ¢
caracterizado através das fungGes termo-
dindmicas de superficie. SOMORJAI(7),
em seus “Fundamentos de Qufmica
de Superficie” define essas fungdes ter-
modindmicas como sendo “‘excesso
das propriedades termodindmicas de vo-
lume que aparece pela presenga de su-
perficies ao redor da fase condensada
das gemas cristalinas™.

Os fendmenos de condensagdo que
ddo origem aos germes cristalinos, sao
explicados pelo valor negativo da ener-
gia livre total (energia livie minima
correspondente 4 fase mais estdvel),
resultado do balanceamento das ener-
gias livres: superficial (positiva) e da
formagao da fase condensada (nega-
tiva).

Ap6s a formagdo do germe crista-
lino, milhGes de moléculas provindas
da solugdo arranjam-se de forma ordena-
da e precisa, formando a rede cristali-
na, em posi¢do por acomodagBes mu-
tuas ou adicionam-se & superficie
do germe cristalino, O crescimento nao
pode ser observado ao microscopio
eletrdnico; apesar disso, ji foram fei-
tas andlises do crescimento com amos-
tras em dessecadores e concluiu-se que
o crescimento se d4 a partir do centro
da face cristalina de cada cristal.

A velocidade do crescimento depende
da forma, do tamanho dos ions forma-
dores do cristal e da for¢ca a que esses
fons, moléculas ou 4tomos unem-se,
BUNN(2) acrescenta o fator energia

de ativagdo & velocidade no crescimento
dos cristais.

O crescimento médio dos cristais
pode ser controlado, controlando-se
a evaporagdo da solugdo. Observou-se
nas experiéncias de crescimento que,
quanto mais lentamente se processa
a evaporagdo, menor o nimero de ger-
mes cristalinos formados e, conse-
qilentemente, maior a dimensdo dos
cristais obtidos.

CRESCIMENTO DO CRISTAL
DE NiC15,.2H0

Para o crescimento de cristais utili-
zando o método de evaporagdo de so-
lugdo aquosa, um sistema simples foi
montado no Laboratério de Fisica
do Estado Solido da UEL. O sistema
tem como constituintes basicos os ele-
mentos:

— uma cuba (1);

— um termostato (2);

— um termdmetro (3);

— um reservatorio de dgua (4);

— um erlenmayer (5).

O sistema encontra-se em um local
isolado de vibrag®es que possam preju-
dicar o crescimento dos cristais € o
seu esquema pode ser observado na
figura 1.

A cuba, de material acrilico resis-
tente, é o sustenticulo do sistema e
possui uma capacidade para aproxima-
damente 42 litros de dgua destilada, O
termostato possui a fungdo de manter
todo o sistema a uma temperatura
constante. E muito sensivel e se consti-
tui como agente para a verificagdo e
controle da temperatura de crescimento.,

O uso do reservatério de agua é de
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grande importancia para o sistema, pois
supre a possivel evaporagao de 4gua
da cuba. E acoplado a uma vélvula
de nivel com uma bodia que indicam e
controlam o nivel de dgua.

O erenmayer contém a solugdo.
E rigorosamente preso 3 cuba e imerso
em banho maria, E vedado com papel
filtro ou com rolha de cortiga, evitan-
do com isso a presenca de impurezas
que possam prejudicar a formagdo
dos germes cristalinos e, conseqiien-
temente, do cristal; tendo também a
fungdo de retardar a evaporagdo da
solugd@o, que deve ser muito lenta. O
erlenmayer pode ser substituido por um
becker.

O Cloreto de Niquel Di-hidratado —
NiC145.2H50 — foi crescido neste sis-
tema. Possuindo uma estrutura cristalina
monoclinica de grupo especial 12/m
e com constantes de rede cristalinas
ap = 69093 A, by =  6,8858, cy=
8,8292 A, com f, = 92.246%¢ Z = 4,
pode-se imagind-lo como tendo o fon
niquel octaedricamente coordenado por
quatro fons de cloro e por duas molé-
culas de égua(s). (ver fig. 2).

O NiCl,.2H70 possui uma transi-
¢do de fase cristalografica de primeira
ordem, 2 temperatura Ty = (230 + 20)
K. Ele ¢ um cristal higrosc6pico de di-
ficil manuseio e, neste trabalho, foi
crescido a partir de uma solugdo aquosa

mantida 3 temperatura de (70 = 1)°C,
A solugao foi preparada na razdo molar
de 1:3 de solugtes de NiCl,.6H,0
+ Lic1(4),

Os cristais obtidos possuiam colo-
ragdo amarelo-esverdeado e os maiores
obtidos tinham dimensdes de aproxi-
madamente ¥ (4,0 x 0,5 x 0,5) mm3,
{ver foto).

Os cristais assim obtidos foram sub-
metidos 3 andlise de raios-X (Método
de Debye-Scherrer) para confirmagdo
de sua constitui¢do. Constatou-se serem
realmente cristais de NiC1,.2H,0. Estas
andlises foram feitas submetendo  os
pequenos cristais 4 um banho de parafi-
na devido a sua higroscopicidade.

{FIG. 1)
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Mostra a esquematiza¢do do sistema de crescimento de cris-
tais por evaporagdo de solugdo aquosa, Nele encontra-sse

enumerado os elementos bdsicos bem como os elementos

auxiliares do sistema

Mostra a unidade octaédrica do NiCl,.2H»O, cristais cresci-
do no sistema de crescimento de cristais

Cristais de NiCly.2H,O crescidos no sistema de crescimento com Mag. (100:1)

We present in this paper results of our pioneer attempts at Crystal Growth in Departament of Physics,

ABSTRACT

UEL. The work

is aimed at growing relatively by crystals of NiCl 5. 2H 0 using “Evaporation of Aqueous Solution Tecnique”.
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