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A sintese de perovskitas de terras raras
(lantanideos) tém sido amplamente estudadas para a
aplicagcdo em novas tecnologias, como células solares,
fotocatalisadores e materiais eletronicos. Os elementos terras
raras em especifico sdo utilizados devido sua abundancia
relativa na crosta terrestre. Essas aplicagdes derivam das
propriedades do material, que variam conforme sua
composigdo quimica e podem ser influenciadas pelo método
de sintese. As perovskitas sdo uma classe de materiais com
uma estrutura cristalina especifica, geralmente descritas pela
formula ABX;, onde A e B sdo cations de diferentes
tamanhos e X é um anion, geralmente oxigénio ou halogénio.
No caso deste trabalho, a mostra de NdAIO3;, é formada pelos
cations de Neodimio (A) e Aluminio (B), e os anions de
oxigénio (X)."3?

Dentre os diversos aluminatos de lantanideos, o
NdAIO; em particular ¢é interessante devido suas
propriedades luminescentes dos ions de Nd3*+, sendo
promissor para o desenvolvimento de lasers. O aluminato de
Neodimio também ¢é caracterizado por sua baixa perda
dielétrica e constante dielétrica moderada, sendo um material
promissor para substrato de aplicagdes eletronicas de
micro-ondas. Além do estudo em aplicagdes em filmes de
supercondutores de alta temperatura e propriedades
magnéticas.? ®

Convencionalmente, a reagdo em estado sdlido a
temperatura = 1000°C entre 6xidos ou carbonatos e Nd e Al é
empregada para sintetizar NdAIO;, como por exemplo na
pesquisa de HARILAL et al. (2014), onde a sintese é feita
através de combustdo, porém o método de sintese destacado
no artigo, apresenta caracteristicas de pdé ruins, como
engrossamento das particulas, tempo de processamento
longo, € menor pureza do pd devido a mistura inicial ndo
homogénea e alta temperatura de processamento. Os
nanocristais de NdAIO; ja foram preparados por processos
quimicos Umidos usando métodos sol-gel e de combustao.
Devido a estas caracteristicas indesejadas da sintese de
combustdo dentre outras técnicas de sintese utilizada,
surgem, desta forma, diversas oportunidades para utilizar
processo de sintese mais sustentaveis, como a
mecanossintese.’

O objetivo deste trabalho é obter um pé monofasico
através de sintese mecanica de alta energia, caracterizar
estruturalmente por difragdo de raio X (XRD) e caracterizar
opticamente por espectroscopia no Ultravioleta e visivel
(UV-Vis). Apds o tratamento térmico, as amostras serdo
novamente submetidas a ensaios de XRD.

Duas partes estequiométricas de 6xido de Neodimio
(Nd20s) e aluminio metalico (Al) com pureza de 99,9%, da
marca Acros, foram seladas em um jarro de acgo inoxidavel
junto a 5 esferas de ago (numa relagéo bola p6 de 4:1), sob
atmosfera ambiente. O material foi submetido a moagem
mecanica em um moinho vibracional SPEX 8000. Foram
realizadas medidas de difragdo de raios-X (XRD) ex situ,
alternadamente em um equipamento Empyrean Panalytical
(Holanda) no modo de reflexdo, utilizando radiagdo Cu Ka (A
= 1,54 A). Essas medidas permitirdo acompanhar a cinética
de evolugdo estrutural da amostra até que seja atingido um
equilibrio dinamico estavel.

Todos os difratogramas obtidos foram refinados pelo
Método de Rietveld para a extragdo das informagdes
microestruturais, utilizando a fungdo de perfil pseudo-Voigt
modificada de Thompson-Cox-Hastings, implementada no
software GSAS.

O material foi calcinado a 700°C durante 3 horas
conforme o trabalho de pesquisa de REBELO et al (2025).

Em seguida, a amostra foi submetida a um
espectrometro faixa UV/Visivel 190~1100 nandmetros Bivolt,
onde um feixe de luz monocromatico é incidido na amostra,
que anteriormente foi diluida em um solvente, no caso desta
pesquisa, agua destilada, e estd contida em uma cubeta de
quartzo. Ao absorver fotons de UV-Vis, os elétrons de
valéncia das moléculas na amostra sdo promovidos de um
estado de energia fundamental de energia para um estado de
maior energia. O método de Tauc foi utilizado para estimar o
Band Gap.

A Figura 1 mostra a evolugao estrutural da amostra
em fungdo do tempo de moagem. Observa-se que o Al é
rapidamente consumido nas primeiras horas de moagem. A
fase desejada, NdAIO; nucleia em 3h e cresce durante o
decorrer da moagem. Em 10h de moagem, os picos
alargados indicam um material nanocristalino com alta
deformacdo estrutural. O tratamento térmico consolida a
reagao solida e cristaliza qualquer fragdo amorfa
remanescente, conduzindo a um pé monofasico de NdAIOs.
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Figura 1. Evolugédo da amostra

A Figura 2 mostra a identificagdo da fase formada
em 10h de moagem tratada termicamente. A indexagéo dos
picos dos correspondem a perovskita NdAIO; presente no
banco de dados ICSD #10333.
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Figura 2. Indices de Miller da fase final calcinado a 700°C.

Os indices de Miller foram importante para localizar
os parametros de rede da amostra e comparar com a
literatura ja existente, contribuindo para a identificagdo da
célula unitaria que o constitui, além de permitirem analisar
quantitativamente e facilitar a compreensdo da estrutura,
juntando-se posteriormente com o refinamento de Rietveld.

A espectroscopia de Uv-Vis, para a obtengdo das
caracteristicas 6pticas € mostrado na Figura 3.

(b) @

I3
(=]
1
Absorbincia (u.2.)

o NdAITT

T

2 3 4 5 6
hv (eV)

Figura 3. (a) O grafico de Tauc usado para calcular o band
gap e (b) Espectros de absorbancia UV-Vis da amostra
NdAIO;TT

A Figura 3 mostra o grafico de Tauc usado para
estimar o band gap, com inser¢gdo mostrando espectro de
absor¢do UV-Vis do NdAIO:TT. Esses resultados fornecem
insights cruciais sobre o potencial optoeletrénico e
fotocatalitico dos materiais.

O grafico de Tauc da amostra NdAIO3T.T. indica
transicdo direta permitida. Os dados experimentais exibem
um trecho linear de absorc¢do cuja extrapolagéo ao eixo de
energia fornece Eg =3,70 eV. O espectro UV-Vis na Figura
3(b) mostra uma absorgdo ampla no visivel (~400—-800 nm),
atribuida as caracteristicas do Nd*+ — transi¢des intra-4f e,
possivelmente, bandas de transferéncia de carga tipicas de
aluminatos. Na regido do infravermelho, observa-se um
decaimento gradual da absorg¢éo, compativel com transi¢des
f—f do Nd*. Assim, o valor Eg = 3,7 eV é consistente, embora
possa diferir dos valores reportados por Marezio et al. (2002).

O material foi formado apdés 10h de moagem
mecéanica de alta energia.

A calcinacéo foi importante para o relaxamento da
amostra e definicao dos picos.

A espectroscopia ultravioleta-visivel nos permitiu a
analise das caracteristicas dpticas do aluminato de Neodimio,
e na amostra estudada foi encontrado um Band Gap de 3,7
eV, configurando um material isolante.
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