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Resumo:

Mulitas substituidas do tipo Bix(FexMi14x)409, (M = Al, Ga e Cr) foram
sintetizadas por moagem de alta energia, seguida de tratamento térmico em
atmosfera livre e as amostras preparadas foram investigadas por difracéo de
raios-X com uso do refinamento Rietveld.

Nos sistemas do tipo mulita Bix(FexMix)sO09, (M = Ga, Al e Cr), as
distribuicbes de cations entre seus dois sitios ja sdo conhecidas. Portanto,
sera induzida uma nova distribuicdo de cations (Fe e M) por meio de uma
remoagem dos sistemas como preparados. A diminuicdo do tamanho de
particula propicia uma preferéncia catibnica de alguns &tomos por
determinados sitios cristalograficos, resultado esse, que ja foi obtido em
sistemas similares. Esse tipo de redistribuicdo catidbnica modifica as
caracteristicas do material, no que diz respeito as suas propriedades
estruturais e magnéticas da rede cristalogréafica, distorcida mecanicamente
com a insercao de novos elementos estruturais.

Introducao

Um dos métodos mais promissores de analise estrutural de compostos
cristalinos € a Difracdo de Raios-X, que permite, por meio da deteccao de
feixes difratados de Raios-X incididos sobre uma dada amostra, determinar a
existéncia de planos cristalograficos (BHADESHIA H. D. K. H., 2006), e
assim, a determinacao de sua estrutura.
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Dentro da difracdo de Raios-X a analise de amostras em p6 fornece uma
forma pratica de estudo de materiais compostos por diversos elementos e
com a possivel andlise de diferentes fases da amostra.

O Refinamento Rietveld é uma técnica que, dados os avancos tecnoldgicos
em termos do poder computacional atual, se torna cada vez mais eficaz na
determinacdo estrutural de poés cristalinos, sendo altamente baseada na
analise de diversos parametros estruturais simultaneamente, fornecendo
resultados que permitem diversas formas de analise posteriores dos
resultados obtidos, especialmente para amostras modificadas de estruturas
ja previamente determinadas.

Considerando as capacidades de tais técnicas este trabalho tem como
objetivo realizar a preparacao de Mulitas substituidas e a analise de sua
estrutura, dentre outras, através da difracdo de Raios-X e refinamento
Rietveld.

Materiais e Métodos

As amostras analisadas neste projeto serdo preparadas por tratamento
térmico das misturas de Bi,O3, Fe,O3 e M,O3 em po (pureza minima de
99,9%), reunidos nas raz0es molares apropriadas. Antes do tratamento
térmico, a ser realizado por 24 h na temperatura de 800 °C, em atmosfera
livre, os precursores serdo moidos por 6 h em um vaso de aco endurecido
com esferas também de aco endurecido, em atmosfera livre, em um moinho
do tipo planetario (FRITSCH - Pulverisette 6). A razdo (massa das esferas) /
(massa do pd) e a velocidade de rotacdo serdo, como habitualmente tem
sido empregado, de 20:1 e 300 rpm, respectivamente.

Caracterizacao

As amostras obtidas sdo caracterizadas por difracdo de raios-X e
espectroscopia Mdssbauer. A difratometria de raios-X, acompanhada por
analise Rietveld, indica as fases existentes e sua quantidade relativa nas
amostras, fornecendo pardmetros de rede, posi¢cées atdbmicas, fracdo de
ocupacdo e tamanho de cristalito. O difratbmetro de raios-X (da
COMCAP/UEM) estara disponivel para andlise, principalmente para o0s
sistemas com redistribuicdo de cations, que devera variar as intensidades de
alguns planos cristalograficos com a temperatura.
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Resultados e Discussao

Apds os processos de preparacao das amostras, o sistema mulita do tipo
Bix(FexM1.4)409 foi submetido a identificacao estrutural por difracdo de Raios-
X e analise usando 0 método Rietveld.
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Figura 1: Intensidade vs. 26;
Na figura 1 podemos identificar um difratograma para um composto
especifico do sistema mulita, ou seja, Bix(FeosAlps)409. Como podemos
observar na figura 1 (a), os picos de difracdo séo tipicos de uma estrutura
be?h cristalizada e sem fases amorfdd, o qual é comum em sistemas
preparados por rotas mecanicas (moagem de alta energia). A figura 1 (b)
apresenta o refinamento Rietveld da amostra mulita para x =0,5, como pode-
se constatar, todos os picos da estrutura se ajustam de acordo com a
analise tedrica, ou seja, além da amostra obtida ser totalmente cristalina,
ainda apresenta-se monofasica, mostrando assim a eficiéncia do método
mecanico na obtencao dos sistemas mulitas do tipo Bix(FexM1.4)4O9 (Silva, K.
L., 2011).

Conclusbes

A andlise de dados gerados pela difracdo de Raios-X permite a obtencao de
resultados de alta precisao na caracterizacao de estruturas cristalinas e tem
grande utilidade no estudo de amostras compostas por diversas fases e
especialmente para o estudo do efeito da insercao de diferentes atomos em
diversos materiais, em concentracdes variadas, em estruturas conhecidas,
objetivando um sistema com diferentes propriedades fisicas.
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