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As terras-raras sao conhecidas por suas inumeras Figura 1. Evolugdo estrutural com inicio em 2 horas e
propriedades quando combinadas com outros elementos. finalizando em 16 horas de moagem.

Neste trabalho, partiu-se da terra rara Samario (Z=62) na

forma de oOxido (Sm203) e do tantalo metalico (Ta) para o + Sm203M * Sm203C - Ta20 » Sm3TaO7
obter o tantalato de samaério (SmsTaO7), conhecido por E
propriedades termofisicas, tendo como aplicagdo, por
exemplo, revestimento de barreira térmica®. Para sintetizar a
amostra, a técnica de moagem mecéanica foi escolhida tanto
pelo fato de ela n&o ser reportada na literatura como rota
sintese desse material, 0 que estimula uma descoberta
dentro do sistema escolhido. Além disso, buscou-se
caracterizar o material estruturalmente e termicamente para
consolidar ou ndo a moagem mecéanica como rota de sintese

para este material.

XRD intensity (arb. units)

Ap6s célculos estequiométricos, o 6xido de samario (Sm20s3,
Sigma-Aldrich, 99% de pureza) e o tantalo metalico (Ta, Alfa
Aesar, 99% de pureza), ambos na forma de pd, foram moidos
em um moinho SPEX 8000 em um frasco com esferas de
aco, com a proporcao 4:1 e atmosfera ambiente. Para 26(dregree)
investigar as alteragBes na estrutura, utilizou-se difragdo de
raio X (DRX). A moagem era feita por 2 horas e interrompida
para em seguida o DRX ser realizado. Esse _ciclo durou até dos precursores até a estrutura final. Com 2 horas de
16 horas de moagem, quando se 'de_C|d|u Encerrar 0 moagem, ha a presenca do Sm203 clibico (grupo espacial la-
processo. Para investigar as caracteristicas térmicas, foi 5 |\~gp No. 40475) e do Smz0s monoclinico (C1 2/m 1
realizada técnica de calorimetria diferencial exploratéria IéSD-No. 42696) junto ao Taz0 cubico (grupo espacial | _43;
(DSC). Esse estudo possibilitou associar um fenémeno m, ICSD-No. 28387), o que indica uma oxidac&o do tantalo
exotérmico com a alteracdo da estrutura e decidir a qual m,etélico. Com 14 hor’as de moagem, a estrutura SmsTaOz7 foi
temperatura a amostra seria submetida para o tratamento alcancada, sendo ela ortorrdmbica (’grupo espacial C ¢ m m
térmipo, permitindo corppa_lrar a estrutura do material antes e ICSD-No. '174070), como previsto na literatura2®. Com 1é
depois do tratamento térmico. horas de moagem, como ndo houve mudancas na estrutura e
decidiu-se encerrar o processo de moagem. Ou seja, 0
SmsTaO7, ap6s 16 horas de moagem encontra-se
monofasico e com uma regido de espalhamento difuso entre
20 = 26° — 31°. Essa regido pode ser atribuida a uma

20 a 23 de outubro de 2025
Xl Semana de Ciéncia e Tecnologia do ICE - UFAM

Na figura 1 esta a evolugdo estrutural do SmsTaO7 partindo



regido amorfa da amostra ou a clusters. Para elucidar
essa questdo, buscou-se analisar como a amostra se
comporta na presenca de calor por meio do DSC.

Figura 2. (A) DSC das amostras antes (azul) e depois do
tratamento térmico (vermelho). (B) DRXs antes (azul) e
depois do tratamento térmico (vermelho). (C) e (D)
Refinamento de Rietveld para 16 horas de moagem e apés o
tratamento térmico, respectivamente.
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A figura 2A revela um fendmeno exotérmico por volta de 800
°C. Esse fenbmeno pode ser atribuido a uma cristalizagdo da
amostra, isto é, a organizacdo da fase amorfa. Para entender
0 que houve com a estrutura, segregou-se parte da amostra e
realizou-se um tratamento térmico a 800 °C por 3 horas. O
difratograma da amostra tratada termicamente (em vermelho
na figura 2B) mostra que nao ha novas fases em relagdo a
amostra moida depois de 16 horas. Entretanto, a regido
amorfa entre 26 = 26° — 31° ndo esta mais aparente. Para
entender se ainda havia transi¢des na estrutura a ocorrer, um
DSC foi realizado para amostra tratada termicamente. Essa
medida ndo revelou picos, isto é, o calor do tratamento
térmico proporcionou toda energia necessaria para amostra
atingir a estrutura final, ou seja, a estrutura totalmente
cristalina.

Na figura 2C, o refinamento de Rietveld revela que ha de fato
um halo entre 260 = 26° — 31° ao observar a linha do
background (verde) curvada entre 26 = 26° — 31° para
amostra moida ap6s 16 horas. Na figura 2D, a linha
background (verde) encontra-se em uma reta totalmente
horizontal, ou seja, ndo ha halo a ser acompanhado pelo
background. Em outras palavras, com auxilio do DSC e com
a modelagem do refinamento de Rietveld, pode-se dizer que
a amostra se encontra cristalina apds o tratamento térmico.
Além disso, por meio da equacgdo de Scherrer, foi possivel
calcular o tamanho médio de cristalito antes e depois do
tratamento térmico. Para amostra com 16 horas de moagem
o tamanho médio de cristalito é de 7,1(9) nm e para a
amostra ap6s o tratamento térmico o tamanho médio de
cristalito é de 28,0(8) nm.

Por meio da difracdo de raios X, foi possivel afirmar que a
amostra foi produzida com 14 horas de moagem, sendo o
processo finalizado ap6s 16 horas. Além disso, o0s
difratogramas mostraram uma regido amorfa na amostra. O
refinamento revelou uma regido com halo difuso, podendo ser
uma de clusters com tamanho médio por volta de 7 nm, e
apds o tratamento térmico, a estrutura se reorganizou e
regido de espalhamento difuso nédo foi mais detectada, sendo
os cristalitos com o tamanho médio por volta de 28 nm. A
analise de DSC revelou um fenémeno exotérmico, associado
a cristalizacdo da regido amorfa, sendo essa hipotese
confirmada com o DSC da amostra tratada termicamente,

revelando que ndo houve nenhum fenémeno, isto é&,
nenhuma mudanga na estrutura da amostra. Para corroborar
a confirmagao da hipétese, o difratograma da amostra tratada
termicamente ndo apresenta halo difuso, mostrando,
também, que a amostra ndo tem mais transi¢des estruturais a
serem feitas. Essas caracterizacBes prévias consolidam a
moagem mecanica de alta energia com rota de sintese para
esse material. Com essas caracterizacdes prévias, pretende-
se estudar esse material em condi¢bes de altas pressdes
(pressfes acima de 1 GPa) para elucidar o comportamento
do material nesse contexto, incrementando a literatura a
respeito da estrutura do material.
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