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Introducéo

Métodos tradicionais para a preparagdo de
compostos cristalinos inorganicos a temperaturas
elevadas vém sendo estudados de forma satisfatoria
obtendo excelentes resultados.! Entretanto hd um
novo interesse em sintese através de temperaturas
baixas ou moderadas, por exemplo, o pirofosfato de
litio ferro, um precursor de baterias recarregaveis.

Os pirofosfatos de ferro (lll) existem como
minerais que sdo freqlentemente béasicos ou
hidratados.! Recentemente, houve um interesse
consideravel na sintese destes compostos, pois suas
estruturas apresentam tlneis que sdo acessiveis para
cations moveis tais como os fons Na' e Li*, porém
pouco foi estudado sobre seus intermediarios. 2

Experimental

As amostras foram preparadas por meio da
adicdo da solucdo aquosa de Fe(NOj);.H,O a uma
solucdo contendo Li;PO, e NHH,PO, sob agitacéo
constante, mantendo-se o pH em torno de 6,00
seguido de aguecimento a 90°C por 42 horas. O
sélido isolado foi tratado termicamente por 2 horas
nas temperaturas indicadas, as amostras obtidas
foram analisadas por DRX e espectroscopia na regiao
do IV.

Resultados e Discussao

Os resultados de DRX para as amostras
tratadas em diferentes temperaturas indicam a
formacéo de LiFeP,0; apds o aquecimento em 650°C
e a formagcdo de fases intermediarias nas
temperaturas entre 200-600°C.
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Figura 1. Difratogramas de raios X das amostras
tratadas em diferentes temperaturas.
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Figura 2. Espectros na regido do IV das amostras
tratadas em diferentes temperaturas.

A figura 2 (espectros na regidao do IV) indica
gue as amostras tratadas a partir de 200°C mostram
bandas caracteristicas da existéncia de grupos P,0,*
em 760, 780 e 950 cm, aproximadamente, bandas
essas atribuidas aos modos de estiramentos
simétricos e anti-simétricos das ligagcdes P-O-P,
indicando a presenca de pirofosfatos com estruturas
diferentes da fase obtida a 650°C e indexada como
LiFeP,0; (grupo espacial P2;).>! Observa-se também
gue as amostras aquecidas a temperaturas menores
do gue 500°C apresentam bandas ao redor de 1420
cm™ que podem ser atribuidas a vibracdes do ion
NH,".

Conclusdes

Os resultados obtidos indicam que as
amostras tratadas termicamente em temperaturas
entre 200-600°C formam fases intermediarias que
podem ser associadas a novas fases de pirofosfatos
de Fe(lll) e esses, eventualmente, poderiam ser
aplicados em baterias de estado sélido.
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