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Introducéo

A gama de materiais analisadas em camaras de
bigornas de diamante (DAC - Diamond Anvil Cell)
tem progredido continuamente, de forma que
atualmente as mais diversas técnicas de
investigacdo experimental podem ser acopladas
para estudos in-situ de materiais em condigBes
extremas. O uso da célula de pressdo para
estudos de materiais em condicdes extremas
versa sobre as mais diversas areas; materiais
geologicos, farmacéuticos, quimicos, etc. No
entanto, o uso dessa ferramenta para estudo
de vidros ndo é amplamente praticado. O
entendimento  absoluto  das  modificacBes
estruturais de curto alcance em vidros é um
desafio, mas tem se tornado interesse eminente.
Nosso ultimo artigo sobre o assunto aborda vidros
aluminosilicatos de calcio com diferentes
composicdes de silica. A espectroscopia Raman
foi utilizada para avaliar a estrutura dos vidros em
condi¢des normais e de altas pressdes. Utilizamos
uma célula DAC, tipo membrana, e argdnio como
meio hidrostatico de pressdo. A pressdo maxima
na qual os vidros foram submetidos foi, até o
entdo, 19 GPa. Neste trabalho, selecionamos a
matriz com menor quantidade de silica, ou seja, o
com maior nimero de oxigénios ligados (NBOSs)
em T-O-T (T = Si ou Al) e, portanto, mais
depolimerizado. Usamos uma célula DAC (de
manuseio mecénico usinada no LNLS), na qual
submetemos o vidro a uma pressdo maxima de
aproximadamente 33 GPa. Uma adaptacdo foi
efetivada na célula de pressdo, permitindo as
medidas de espectroscopia micro-Raman.

Resultados e Discusséo

Figura 1l.a) apresenta 0s espectros Raman da
amostra LSCAS, in situ em DAC, em diferentes
pressbes, 1.b) a evolugdo da banda principal (BP)
e 1.c) a regido de alta frequéncia do espectro,
apos subtracdo de linha de base e normalizagéo.
A posicdo da BP apresentou um redshift,
concomitante com uma reducdo substancial na
intensidade. Isso corresponde a uma mudancga na
simetria local dos atomos de oxigénio, e pode ser
indicativo do aumento da coordenacgédo de Al ou
destruicdo parcial da rede.

o
2
=]

b) =

F 32.77 GPa

28.13 GPa

25.65GPa

'2427GP3\’/\J 02 4 6 8 10 12 14
R Eiite
[ 22.08 GPa 1
0.47GPa
[ 15.30 GPa ) 19 2,86 GPa
] ——10.07GPa
2.14 GPa —— 1530 GPaj
r 10.07 GPa A
| 580GPa A/\/i
2.86 GPa

A/

1.20 GPa,

[ 047 GPa ] \\

760 7é0 860 8%0 960 9%0 ldOO

o
a
S

m

%K e |
Pico da BP (cm™)
g
i}
m

o
B
S

Intensidade (u. a.)

24.27 GPa
——32.77 GPa|

Intensidade (u. a.)

400 600 800 1000
Deslocamento Raman (cm™) Deslocamento Raman (cm™)

Figura 1. Espectros Raman da amostra LSCAS.

Uma vez que a BP desaparece completamente
para pressodes superiores a 15 GPa, aumentar a
pressdo ndo nos traria informacdes adicionas
sobre a estrutura do vidro. No entanto, como
podemos observar na Figura 1.c) importantes
modificagcbes podem ser destacadas na banda de
alta frequéncia, ligada as espécies Qs do vidro e,
portanto, a depolimerizacdo do mesmo. No
trabalho precedente, a discussdo dessa banda
precisou ser negligenciada devido a
sobreposicbes no espectro Raman devido ao
aparato experimental utilizado. Agora, com a nova
célula e condicdes diferenciadas de medidas,
fomos capazes de investigar meticulosamente
essa banda.

Conclusodes

Informacdes adicionais referentes ao efeito da
pressdo na estrutura do vidro LSCAS foram
efetivadas. Em especial, a variagcdo de NBOs, a
densificacdo e a depolimerizacdo da rede foram
discutidos. A banda relacionada as ligages Al-O-
Al evolui progressivamente com a pressao

sugerindo que tais ligacfes foram modificadas.
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