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Resumo

Um dos propésitos da pesquisa cientifica na area de engenharia e também das
ciéncias exatas consiste em obter substancias funcionais a vida do homem.
Normalmente, esses materiais sdo obtidos através das descobertas de novos
compostos, ou ainda, pela modificagdo dos materiais ja existentes. Desta forma,
procurou-se, neste trabalho, realizar a modificacdo das possiveis propriedades
morfoldgicas e estruturais, utilizando-se o tratamento térmico assistido por pressao
em estruturas de 6xido de neodimio, as quais terdo seus estudos complementados
futuramente. Para isso, o 6xido de neodimio foi preparado via método quimico dos
precursores poliméricos modificados (Pechini). As modificagdes do método Pechini
para este estudo esteve relacionada a variagao da relagdo estequiométrica entre o
acido citrico, o etileno glicol e o ion metalico, que foi de 3:12:1, o que permitiu reduzir
a quantidade de materiais organicos queimados durante a sintese. Esta modificagcao
na sintese Pechini permitiu a obtencdo do 6xido de neodimio puro, conforme pode
ser caracterizado por DRX e com dimensdo aproximada de 90 nm, mantendo a
morfologia do método de sintese adotado.

Introducgao

O neodimio é o elemento da série dos lantanideos que apresenta uma
abundancia relativamente grande representando quase um quinto dos metais de
terras-raras, ndo é encontrado na natureza como elemento livre, mas sim, na forma
de minérios juntamente a outros elementos de terras-raras. Hoje o elemento € obtido
por um processo de troca ibnica por eletrdlise.

O neodimio € composto por cinco isétopos estaveis e alguns radioisétopos e
estados metaestaveis. Estas configuragbes levam o elemento a ter decaimentos
tanto por captura eletronica quanto por emissao beta menos.

O método Pechini, também conhecido como método dos precursores
poliméricos, € um método quimico de sintese que apresenta a vantagem de produzir
oxidos com elevado grau de pureza e também é capaz de distribuir cations dopantes
na matriz majoritaria de forma homogénea. Todavia, este processo possui a
desvantagem de eliminar grande quantidade de CO, durante o processo de queima.

As terras raras sao aplicadas em muitas situagdes, por conta das suas
propriedades peculiares: magnéticas e espectroscopicas. Podendo ser aplicada em
processos de catalises, em E.P.l. (em 6culos mais precisamente), em lasers. Ha
também aplicagdes biologicas onde as terras raras com suas propriedades
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luminescentes podem vir a investigar as ligagdes nos sitios ligantes de proteinas e
até mesmo em testes nao invasivos.[3] Aplicacdo de novas formas para geragao de
luz. [4]

Desta forma, a propriedade morfolégica do 6xido de neodimio foi investigada
quando este composto foi obtido via método dos precursores poliméricos
modificados, ou método Pechini, e submetido a tratamento térmico assistido por
pressdo. A propriedade morfologica € interessante para que se possa verificar a
semelhancga entre oxido tratado ou n&o na pressao para futuras investigagdes em
outras propriedades, como a propriedade otica.

Materiais e Métodos

O oxido de neodimio foi obtido através do sal de nitrato de neodimio (lll)
hexahidratado.

Adotou-se o método Pechini [1], também denominado de método dos
precursores poliméricos, para a obtengao do 6xido de neodimio.

No entanto, realizou-se uma modificacdo estequiométrica na relagao entre as
quantidades de &acido citrico, etileno glicol e ion metalico, procurando reduzir a
quantidade de materiais organicos a serem queimados durante o processo,
utilizando-se assim uma relagéao de 3:12:1 respectivamente [2].

Apods a sintese a solugao foi queimada na temperatura de 500°C durante um
patamar de aquecimento de 4 horas.

O material foi entdo submetido a tratamento de pressdo em temperatura
controlada. ApdGs a calcinagdo e resfriamento a temperatura ambiente, o pd foi
desaglomerado em almofariz de agata e passado em peneira de malha 200 mesh.
Em seguida foi levado para um forno destinado ao tratamento térmico assistido por
pressdo (TTAP). O éxido de neodimio foi submetido a uma pressado de 2 MPa a
120°C por 48 horas. Estes parametros foram definidos a partir de resultados obtidos
em trabalhos anteriores que utilizaram esta metodologia

Os DRX do 6xido obtido, com e sem tratamento de pressao, foram obtidos em
um difratbmetro Shimadzu XRD 6000 com radiacdo CuK a 40 kV e 30 mA, no
intervalo de variagdo angular 20 de 10° a 90°, e velocidade de varredura 2°/minuto.
Os resultados da analise foram comparados e analisados com as fichas
cristalograficas JCPDS (Joint Committee on Powder Diffraction Standards).

A morfologia das particulas foi analisada por meio da microscopia eletrdnica
de varredura por efeito de campo (MEV-FEG), em um Microscopio Eletrénico
TESCAN MIRA3, com uma tensdo de aceleracio de 5kV.

Resultados e Discussao

Com referéncia a sintese modificada do método Pechini, a relagao
estequiométrica de acido citrico, etileno glicol e ion metalico, na proporgao 3:12 :1
respectivamente, apresentou algumas modificagbes durante o processamento em
relagdo a metodologia convencional adotada para este processo.

O primeiro deles foi observado que a solucdo Pechini ndo forma a fase
poliesterificada durante o processo de queima. Todavia, como o0 Oxido que se
pretende obter ndo esta dopado com outros elementos, ndo se fez necessario que o
poliéster fosse formado. Isto se justifica pelo fato que a fase poliéster € a fase
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dispersora dos cations, e que, na queima completa traria uma homogeneidade
durante a dopagem.

O outro aspecto avaliado durante a modificacdo da estequiometria do
processo Pechini para formagao de fase unica de 6xido, foi que, com a composigao
mais reduzida de orgénicos precursores, houve menor liberagdo de gas durante o
processo e também uma redugao no custo da sintese em se tratando da diminuigao
da quantidade de reagentes.

A andlise através da técnica de difracdo por raios X (Figura 1) indicou a
presenca do 6xido de neodimio em apenas uma unica fase cristalografica. O éxido
na forma de po6 apresentou coloragdo em tom azulado, porém, apos alguns meses,
esta coloragao foi se distinguindo tornando-se lilas, indicando um 6xido hidroscépico
[5].
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Figura 1 — Difratograma de Raios X do 6xido de neodimio.

A andlise através da técnica de microscopia de varredura eletronica (MEV/FEG)
revelou a presencga de particulas em escala nanométrica para o éxido de neodimio,
com tamanho médio de 90 nm, para os 6xidos com e sem pressao, conforme pode
ser observado na Figura 2.
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Figura 2 — MEV/FEG 6xido de neodimio.
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Conclusoes

Através de uma estequiometria modificada para o método dos precursores
poliméricos (método Pechini), foi possivel obter uma unica fase de O6xido de
neodimio a partir do sal precursor de nitrato de neodimio.

Com esta modificagao eliminou-se menor quantidade poluentes, bem como,
um menor custo de sintese.

O 6xido de neodimio obtido apresentou fase unica na forma de Nd,O,, quando
analisado por espectrometria de difracdo de raios X, todavia, o 6xido € capaz de
modificar sua estrutura quando armazenado.

As particulas de 6xido de neodimio obtidas apresentaram um tamanho médio
de 90 nm, sem que tenha sido influenciado pelo tratamento térmico assistido por
pressao.
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