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Palavras Chave: Método de Rietveld, Sr;SnNb,O;5

Introducéo

Nos Ultimos anos, niobatos com estrutura
tetragonal tungsténio bronze (TTB) como o
S,5SnNNb,O;5 tem demonstrado interesse,

principalmente pela alta anisotropia da estrutura
cristalina. A obtengcdo e aplicacdo destes materiais
estdo diretamente relacionadas ao conhecimento dos
métodos de preparacdo ' Neste trabalho foi
investigado a caracterizagédo estrutural e a evolugéo
do tamanho de cristalito, em fungdo do tempo de
tratamento térmico, para éxido niobato de estréncio e
estanho Sr;SnNNb,O;5

Resultados e Discussao

O Sr;SnNb,O5 foi preparado pelo método dos
percursores poliméricos modificados (Pechini). Os
reagentes de partida utilizados na sintese do pé
precursor da fase Sr;SnNb,Oys foram: carbonato de
estroncio (SrCOs), 6xido de estanho (SnO,) e sal
complexo de niébio (NH,H,[NbO(C,0,)3].3 HO). Os
parametros estruturais dos pds monofasicos de
SrsSnNb,O,s foram determinados utilizando-se o
método de Rietveld, empregando-se o0 programa
Fullprof % A difracéo de raios X foi indexada com base
na unidade de célula tetragonal. O refinamento foi
realizado considerando o grupo espacial Cmm2.

Os parametros de rede calculados pelo método de
Rietveld para o Sr;SnNb,Oysforam: a = 17,5450 A, b =
17,3986 A, ¢ = 7,7526 A e o volume V = 2.366,5232
A 3. A Figura 1 mostra a representacio esquematica
da estrutura do Sr;$SnNb,O;5, onde A, B e C
representam 0s sitios pentagonais, tetraedrais e
trigonais, respectivamente.

Figura 1- Representagdo esquematica da estrutura
tetragonal tungsténio bronze (TTB).
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O tamanho de cristalito para o Sr;SnNb,Oy5 foi
determinado utilizando-se a equacdo de Scherrer:

b= K (1)
D.cosq

onde B é o alargamento do pico de difracdo a meia
altura, k é uma constante que depende da simetria de
reflexdo, D é o tamanho de cristalito, ? é o angulo de
diffacio e ? €é o comprimento dos raios X
monocromatico (1,54060 A). A Tabela 1 mostra os
valores de tamanho de cristalito obtidos a partir da
equacdo de Scherrer, em funcdo do tratamento
térmico, para o composto Sr;SnNb,O;s.

Tabela 1- Valores de tamanho de cristalito obtidos
para a fase S,3SnNb,O5 .

Tamanho de

Fase Tempo (h) cristalito (nm)
S1sSNNbO45 0,5 5,55
S1sSNNbO45 1 5,86
S1sSNNbO45 2 8,73
S13SnNNb,O45 4 9,34
S1sSNNbO45 8 13,03
S1sSNNb,O45 10 13,57

Nota-se um aumento do tamanho de cristalito com
o tratamento térmico. Esse aumento pode ser
atribuido & supressdo da deformacédo de rede * bem
como ao aumento da cristalinidade relativa, com a
diminuicdo do grau de microdeformagdo na estrutura
do S;3SnNb,O;s.

Conclusdes

Nanopds de Sr;SnNb,O45 foram obtidos pelo método
dos precursores poliméricos. O refinamento, pelo o
método de Rietveld, mostrou que o0 Sr;SnNb,O;s5
possui estrutura cristalografica compativel com o
grupo Cmm2 de simetria ortorrdmbica. Tempos
maiores de tratamento térmico promove um aumento
na estabilidade estrutural do Sr;SnNb,Os.
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