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Introdução 

    O espinélio tridimensional LiMn2O4 (Figura 1) é 
alvo de intensas pesquisas sobre a maximização de 
propriedades eletroquímicas de materiais para 
aplicação em catodo para baterias de íons lítio1.  
 
 

 
 
 
 
 
 
Figura1. Modelo esquemático estrutural do 
LiMn2O4.  
 
    As larguras dos picos de difração de raios X de 
amostras policristalinas são intrinsicamente 
relacionadas com a micro-deformação e tamanho 
dos cristalitos e geralmente são negligenciados. 
Uma técnica que auxilia na estimativa de micro-
deformação, tamanho de cristalito e grau de 
homogeneidade é a obtenção do gráfico Williamson-
Hall2. 
    O objetivo deste trabalho consiste em uma 
análise micro estrutural por meio do gráfico 
Williamson-Hall para sólidos policristalinos de  
LiMn2O4  obtidos nas temperaturas de 500 e 700°C 
e caracterizados pela técnica de difração de raios X 
no LNLS na linha XPD com 10,0 Kev de energia  
com passo de 0,02° como descrito anteriormente3. 
    A partir dos dados de saída do programa GSAS4 
usado para o refinamento Rietveld pode-se elaborar 
uma planilha com os dados de largura a meia altura 
e então calcular o tamanho dos cristalitos por meio 
da equação de Scherrer, corrigindo-se os valores 
experimentais por meio de um padrão que neste 
caso foi o LaB6.        

Resultados e Discussão 

     O gráfico Williamson-Hall obtido para as 
amostras é apresentado na Figura 2 e a partir deste 
obtem-se o tamanho de cristalito, pelo intercepto da 
curva, e a micro-deformação pela inclinação da 
mesma. Os resultados são apresentados na Tabela 
1. 

 

Figura 2. Gráfico Williamson-Hall para amostras obtidas a 
500 e 700°C. 
 
Tabela1. Parâmetros de rede, tamanho de cristalito 
dado pela relação de Scherrer (Ds) e pelo método 
Williamson-Hall (DWH) e micro-deformação residual 
(). 
amostra Parâmetro 

rede a (Å) 

DS 

nm 

DWH 

nm 

  (%) 

500 °C 8,2248(1) 22 (1) - 0,362 

700 °C 8,241291   42 (1) 38 - 0,018 

Conclusões 

   O aumento de temperatura de 500 a 700°C leva a 
um aumento do tamanho do cristalito e a uma 
diminuição da micro-deformação. Conclui-se 
também que a amostra obtida a 500°C não é 
homogênea em termos de micro-deformação, ao 
contrário da amostra a 700°C.   
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