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Introducao

Ortovanadatos, de maneira geral, sempre apresentam
propriedades interessantes quando misturados com terras
raras. Entre a varias possiveis combinagfes, destaca-se o
Ortovanadato de Samario, SmVO4, com bastante
versatiidade, o que torna possivel usa-lo como
catalisador!, catodoluminescente e fotocatalisador2.

Nesse trabalho, foi usada a técnica de moagem
mecanica. A proposta deste trabalho € demonstrar como
esse tipo de sintese pode ser bem empregado para
sintetizar a liga-alvo, e que a mecanoquimica é efetiva
enquanto  técnica laboratorial e industrial. As
transformacBes dos materiais precursores na liga-alvo
foram observadas usando a técnica de difracdo de raio x
(XRD). Com os dados, pbde-se observar como 0s
precursores foram se transformando para formar a nova
liga.

Material e Métodos

Com o objetivo de produzir 5 gramas de amostra, o de
oxido de Samério (Sm203) e o de 6xido de Vanéadio
(V20s), ambos da Sigma Aldrich e na forma de pé, foram
moidos em um moinho SPEX 8000 em um frasco com
esferas de aco (propor¢édo 10:1) e ar ambiente.

Antes da primeira hora de moagem, os percursores foram
homogeneizados por 30 minutos. Em seguida, a mistura
foi moida com intervalos de 1 hora entre as moagens com
a finalidade de analisar as mudancas na estrutura.

Essas mudancas foram investigadas pela difracdo de raio
X (XRD), sempre realizadas ap6s o término da hora de
moagem. O equipamento utilizado foi o difratbmetro
Panalytical (Holland) Empyrean, operando no modo
reflexdio, usando a radiacdo CuKal (A = 1.54056 A), com
as medidas entre 10 e 100 graus (26).

Resultados e Discussao

A figura 1, referente a homogeneizagdo da amostra,
mostra os dois precursores e nenhum outro elemento
guimico, o que indica a ndo contaminagdo da amostra.
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homogeneizacdo sobreposto aos padrdes tedricos dos
precursores de Sm203 e V205

Em seguida, a amostra foi moida por 8 horas, sempre
realizado uma medida de difragdo de raio X apds 1 hora
de moagem. Isso serviu para acompanhar com detalhes
as transformag®es na estrutura no decorrer do tempo.

Na hora 5 de moagem, como mostra a figura 2, € o
primeiro momento em que o SmVO, aparece. E possivel
perceber sua presenca em duas fases.
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Figura 2. Difratograma experimental referente a quinta
hora de moagem sobreposto as fases tedricas do SmVO4
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A moagem continuou sendo realizada, mas ndo houve o
aparecimento de novas fases. Com isto em mente, apods a
realizacdo da sétima hora de moagem, decidiu-se
interromper o processo de sintese, tendo em vista que a
sétima hora € muito similar a quinta, como visto na figura
3, revelando a estabilidade da amostra.

3000 — ; . ; . ; . ;

—— Mistura 7 horas
SmVO4 -141/aZ
Sm(VO4) - I41/amdS

2000 -

1000

XRD Intensity (arb. units)

20 l 40 ‘ 60 I 80 I 100
20 (degrees)

Figura 3. Difratograma experimental referente & sétima

hora de moagem sobreposto as fases tedricas do SmVO4

Essa mudanca no padrdo indica que com o passar das
horas de moagem, a liga foi recebendo energia suficiente
para proporcionar uma reestruturacdo das fases
presentes. Apés das andlises, observou-se que liga
mostrou um polimorfismo. Uma estrutura identificada foi o
SmVO4 (grupo espacial: 141/amd), uma zirconita,
mostrando algo condizente com a literatura, pois essa
estrutura aparece em condicdes ambientes3. A outra
estrutura foi 0 SmVO4 (grupo espacial: 141/azZ), uma
scheelita. O ponto em questdo € que essa estrutura so
aparece em situacdes de altas pressdesd. Ja a liga
formada nesse trabalho foi formada em condigbes
ambiente.

Conclusodes

Portanto, a técnica de moagem mecanica se mostrou
eficiente e conseguiu formar uma liga estavel e
polimérfica. Além disso, deve-se ressaltar que a técnica é
simples, barata e limpa.

Para obter mais informacdes sobre a estrutura, sera
realizado o refinamento dos dados pelo método de
Rietveld, isso ajudara a verificar parametros de rede,
tamanho de cristalito etc.

Afim de estudar os efeitos térmicos na liga, sera feita a
calorimetria exploratéria diferencial (DSC), para entender
0 comportamento do material na presenca de calor.
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