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Resumo: Atualmente vérios estudos estdo focados na preparacdo de materiais ceramicos com
elevado grau de pureza e propriedades Unicas, as quais apresentam alto potencial tecnoldgico..
Neste artigo, cristais de molibidato de estrdncio (SrMo0O,) (meso e nanocristais) foram sintetizados
pelo método da coprecipitacdo usando diferentes relacbes de solventes (agua/etileno glicol).
Subsequentemente a suspensdo obtida foi processada em um sistema microondas hidrotermal a 140°C
por 1 hora. Para verificar a organizacdo estrutural do material foi utilizada a técnica de Difragdo de
Raios X e andlise dos parametros de rede. Os testes padrdes de Raios X mostraram que o material
apresenta uma organizacao estrutural a longa e média faixa, sendo que 0 mesmo apresenta estrutura
tetragonal do tipo sheelita, sem a presenca de fase secundaria. Os parametros de rede mostram que 0s
pardmetros obtidos neste trabalho estdo de acordo com os citados na literatura, sendo que existem
algumas variagdes as quais podem estar relacionadas ao método de sintese, condi¢des experimentais e
relacdes volumétricas (agua/etileno glicol).

Palavras — chave: molibidato de estroncio, método de coprecipitacdo e microonda hidrotermal

1. INTRODUCAO

Nas ultimas décadas vem ocorrendo um enorme avango na tecnologia para miniaturizagdo de
equipamentos eletrénicos. Existe uma busca por novos materiais, com altos valores e propriedades
Unicas (elétricas, Opticas e etc.) para que desta forma seja possivel o desenvolvimento de
equipamentos com tamanhos reduzidos e com alta densidade de armazenamento de dados. Dentre 0s
materiais com alta constante dielétrica, deve-se dar destaque especial para 6xidos mistos com estrutura
do tipo sheelita (LEI, et al., 2001).

Em anos recentes, tunguestenios e molibidenios sdo materiais que tem atraido o interesse de
muitos campos da tecnologia e areas cientificas devido a seu alto potencial para aplica¢fes industriais,
incluindo a fabricacdo de fibras dpticas, sensores de umidade, catalisadores, cintiladores, lazer no
estado solido, dispositivos fotoluminescentes (THONGTEM, et. al., 2010).

Diferentes métodos de sinteses tém sido utilizados para a formacdo desses 6xidos ceramicos,
dentre eles podemos incluir: reagdo no estado sélido (BRANKOVIC, et al., 2007), sais fundidos
(KAR, et al., 2008), reagdo de conversdo de micro cristais (SAITO, et al., 2008). Entretanto, esses
métodos apresentam algumas desvantagens tais como: formacéao de fase secundaria, contaminacéo por
impurezas, altas temperaturas de tratamento térmico, longos tempos de processamento e uma néo
distribui¢do uniforme de particulas.

Em termos de rotas de sintese, os sistemas hidrotérmicos associados ao método da
coprecipitacdo tém recebido especial atengdo da comunidade cientifica por causa da versatilidade nos
processos de formacéo e cristalizacdo de 6xidos ceramicos em baixas temperaturas (de 100 °C a 250
°C) (SCZANCOSKI, et al., 2008; NIU, et al., 2011; SUN, et. al., 2011; ). Além dos custos reduzidos e
ambientalmente corretos, esses métodos sdo capazes de permitir um controle sobre as morfologias e 0s
tamanhos de particula (THONGTEM, et. al., 2010;). Por isso, nesta pesquisa, 0 objetivo deste trabalho
é sintetizar pds de SrMoO, pelo método da coprecipitacdo e processa-los em sistema de microondas
hidrotermal a 140 °C por 1 h, avaliar a organizacdo estrutural do material por difracio de Raios X.
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2. MATERIAIS E METODOS
Os pds de SrMoO, nanocristalinos foram sintetizados pelo método da coprecipitagdo com
diferentes proporgdes de agua (H,O) e etileno glicol (C,HsO,) e processado em um sistema de
microondas hidrotermal. Todos os precursores utilizados nas sinteses dos pigmentos de SrMoQO, sdo
de grau analitico. Suas férmulas quimicas, bem como fornecedores e respectivos niveis de pureza sao
resumidas na Tabela 01.

TABELA 01 - Reagentes utilizados na sintese do SrMoO,

Reagentes Férmulas Fornecedores Pureza (%)*
Acido Molibidico H,MoO, Aldrich 85%
Etileno Glicol C,Hg0, J.T. Baker 99,5%
Nitrato de Estroncio Sr(NOs), Aldrich 99,5%
Hidréxido de amonia NH,OH Mallinckrodt 30%

Para realizacdo dessa sintese foram misturados 0, 0025 mol de &cido molibidico e 0,0025 mol
de nitrato de estroncio Sr(NOgz), e dissolvidos em diferentes proporcbes de agua e etileno glicol
C,Hs0,) em volume total. O pH da solucéo foi ajustado para 10 com a adicdo de 5 mL de hidroxido de
amonia para garantir a precipitacdo quantitativa dos materiais precursores. A mistura resultante foi
submetida a agitacdo magnética a temperatura ambiente. Em seguida, o contetdo foi transferido para
um reator de Teflon, que por sua vez foi colocado dentro de do sistema de microondas hidrotermal a
140°C por 1 hora (ver Figura 01). Os p6s de SrMoO, foram analisados estruturalmente por Difracdo
de Raios X (DRX) e analise dos parametros de rede.
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FIGURA 01- Esquema de preparacao dos p6s de SrMoO, pelo método da coprecipitagdo e
processamento em formo microondas hidrotermal.
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3. RESULTADOS E DISCUSSAO

A Figura 02 mostra os resultados para os testes padrdes de DRX dos pds de SrMoO,
preparados com diferentes proporcdes de solventes (H,O/C,HgO,) e processados em microonda
hidrotermal a 140 °C por 1 h. Todos os picos presentes no difractograma podem ser indexados na
estrutura tetragonal do tipo sheelita, de acordo com o JCPDS (Joint Committee on Powder Diffraction
Standards) card N° 29-0351. Como sabemos, a presenca de picos de difracdo pode ser usada para
avaliar a ordem estrutural a longa faixa, ou seja, a periodicidade do material. Todos os picos revelam
a auséncia de fase secundaria, sendo os mesmos, bem definidos sugerindo assim um bom grau de
organizagdo estrutural a longa faixa.
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FIGURAOQ2: DRX padrédo dos pos de SrMoO, preparados com diferentes relagdes de agua e
etileno glicol e processados em sistema de microondas hidrotermal a 140 °C por 1 hora.

Os parametros de rede experimentais fora calculados através do programa Unit Cell-97. Os
valores obtidos sdo mostrados na Figura 03. Como pode ser visto, os parametros de rede obtidos neste
trabalho estdo de acordo com os pardmetros reportados no respectivo JCPDS card N° 29-0351.
Entretanto, existem algumas variagOes ou diferencas nos valores obtidos. Tais variagdes podem estar
relacionadas ao tipo de método de sintese empregado, condi¢cdes experimentais (temperatura, tempo,
rota de aquecimento e atmosfera) e as consequentes proporcdes volumétricas de agua e etileno glicol
nas nucleagdes ou crescimento das particulas.
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FIGURA 03: Parametros de rede a = b, e ¢ em fungdo das diferentes relacdes (agua e etileno glicol).
As barras verticais mostram as medidas do erro padréo.

4. CONCLUSAO

» Os cristais de SrMoO, obtidos em diferentes relacGes de solventes (dgua e etileno glicol) e
processado em sistema de microondas hidrotermal a 140°C por 1 hora.

» Os testes padrGes de DRX indicam que 0s mesos e nano cristais de SrMoQO, apresentam uma
ordem estrutural a longa faixa com a presenca de estrutura tetragonal do tipo sheelita livre de
fase secundaria.

» Os pardmetros de rede obtidos neste trabalho estdo de acordo com os reportados no respectivo
JCPDS card N° 29-0351.
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