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Introducéo

Niobatos de metais alcalinos como o LiNbO; (LN)
tém atraido interesses nos setores cientificos e
técnico-industriais, atuando como guia de onda
Optico, materiais ferroelétricos, semicondutores e
antiferroelétricos™. O LN dopado por ferro é um
material promissor para aplicacdes na otica néo-
linear, uma vez que os ions ferro induzem o fenédmeno
foto-refrativo®. O Método Poliol Modificado (MPM)
possibilita a preparacédo de quantidades razoaveis de
material, um pequeno numero de etapas de
preparacdo e capacidade de obtencdo de pds
monofasicos, ultrafinos e nanoestruturados®. O
objetivo deste trabalho é sintetizar o LiNbO; puro e
dopado com ferro através do MPM em temperaturas
menores que as necessarias em outros processos de
sintese.

Resultados e Discussao

Sintese do LiNbO; e LigygyFewNbOs Os
reagentes de partida utilizados para a sintese dos
precursores foram carbonato de litio (Li,CO3), sal
complexo de nidbio (NH;H,[NbO(C,0,);].3H,0) e 6xido
de ferro (Fe,Os). Inicialmente foi realizada a
dissolugdo de todos os sais precursores em acido
nitrico. Apés a dissolucao, adicionou-se etilenoglicol
com aquecimento gradual. Na seqUéncia, o material
sofre uma calcinacdo parcial, em atmosfera de
nitrogénio. O material resultante é moido em
almofariz de agata e passado por peneira 325 mesh.
A calcinacao foi realizada em duas temperaturas de
patamar 350 °C durante 1 h e 900 °C por 2 h. A taxa
de aquecimento utilizada foi de 5 °C/min e fluxo de
oxigénio de 500 mL/min.

Caracterizacdo  Estrutural: Os pés de
Lig7oFe007NbO;5 e LiNbO; obtidos foram caracterizados
por difracdo de raios-X (DRX) no intervalo de 5° £ 2q £
80°. As Figuras 1 e 2 mostram os difratogramas do
pé precursor e calcinado do LiNbO; e LiNbOs:Fe,
respectivamente. A presenca da maioria das linhas
caracteristicas e de alta intensidade do niobato de
litio puro e dopado no p6 precursor indica alto grau de
cristalinidade.  Assim, 0  precursor  mostra
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caracteristica amorfa. Portanto, em temperaturas de
calcinacdo ao redor de 650 °C, o material apresenta
cristalinidade evidenciando que o MPM se sobressai
aos métodos convencionais.
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Figura 1. Difratogramas de raios-X do LiNbO; . (a) p6
precursor. (b) LINbOs.
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Figura 2. Difratogramas de raios-X do Liz9F€00/NDOs.

(a) po precursor. (b) LINbOz:Fe.

De acordo com as Figuras 1 e 2, a cristalinidade
aumentou de modo efetivo durante o processo de
calcinagd@o. As linhas de difragéo estdo de acordo com
a ficha ASTM 20-631, indicando que a fase obtida é a
fase romboédrica do niobato de litio.

Conclusobes |

O MPM mostra-se efetivo para a sintese de
niobatos em baixas temperaturas e tempo de
calcinagéo.
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