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APRESENTACAO

A engenharia de materiais, se tornou um dos grandes pilares da revolucéao
técnica industrial, devido a necessidade de desenvolvimento de novos materiais,
que apresentem melhores caracteristicas e propriedades fisico-quimicas. Grandes
empresas e centros de pesquisa investem macicamente em setores de P&D a fim de
tornarem seus produtos e suas tecnologias mais competitivas.

Destaca-se que a area de material compreende trés grandes grupos, a dos
metais, das ceramicas e dos polimeros, sendo que cada um deles tem sua importancia
na geracao de tecnologia e no desenvolvimento dos produtos. Aliar os conhecimentos
pré-existentes com novas tecnologias é um dos grandes desafios da nova engenharia.

Neste livro sdo explorados trabalhos tedéricos e praticos, relacionados as areas
de materiais, dando um panorama dos assuntos em pesquisa atualmente. Apresenta
capitulos relacionados ao desenvolvimento de novos materiais, com aplicagcbes nos
mais diversos ramos da ciéncia, bem como assuntos relacionados a melhoria em
processos e produtos ja existentes, buscando uma melhoria e a redug¢ao dos custos.

De abordagem obijetiva, a obra se mostra de grande relevancia para graduandos,
alunos de poOs-graduacao, docentes e profissionais, apresentando tematicas e
metodologias diversificadas, em situagdes reais.

Boa leitura!

Henrique Ajuz Holzmann
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CAPITULO 11

CERAMICAS AVANGADAS: PRODUGAO DE
NANOESTRUTURAS DE OXIDOS TERRA RARA-

Data de aceite: 08/01/2020

Bruna Niccoli Ramirez
Universidade Federal do ABC;

Universidade Sao Judas Tadeu;
Universidade Mogi das Cruzes. Sdo Paulo — SP,
Brasil

Marcia Tsuyama Escote

Centro de Engenharia, Modelagem e Ciéncias
Sociais Aplicadas, Universidade Federal do ABC.
Séo Paulo — SP, Brasil

RESUMO: Oxidos eletronicamente
correlacionados de terras raras e metais de
transicdo tém amplo potencial de aplicacéo,
principalmente no  desenvolvimento de
dispositivos  eletrbnicos.  Este  trabalho
estuda a produgdo de nanofibras de LaNiO,,
LaNi,6Fe,40, pela técnica de eletrofiacéo.
Neste processo, fios foram produzidos
através de uma solugdo polimérica de PVP
e sais precursores de Fe, Ni e La. Diferentes
parametros do processo de eletrofiagcdo foram
variados, dentre os quais a viscosidade da
solugdo precursora, distancia da agulha de
eletrofiacdo e o anteparo, tensao elétrica, além
das condi¢cdes de tratamento térmico. Os
compostos produzidos foram caracterizados
por difracdo de raios X, microscopia eletrénica

Evolucéo na Ciéncia e Engenharia de Materiais

NIQUEL

de varredura e andlise termogravimétrica.
Através destas anadlises foi possivel verificar
que a viscosidade de 700 cP e a distancia de
20 cm a uma tenséao de 20 kV permite obter fios
uniformes e dispersos. O tratamento térmico dos
fios possibilitou a formacao das fases LaNiO3
e LaNi0,6Fe0,403, com pequena quantidade
de fases deletérias, conforme indicado pelos
resultados da técnica de difracao de raios-x.
PALAVRAS-CHAVE: LaNiO,,
LaNi,,6Fe,,40,RNiO,, eletrofiacdo

ADVANCED CERAMICS: PRODUCTION
OF RARE EARTH NICKEL OXIDE
NANOSTRUCTURES

ABSTRACT: Electron correlated oxides
with rare earth and transition metals have
a broad application, mainly due in the
development of electronic devices. This work
studies the production of LaNiO,, LaNiO,
LaNi,6Fe 40 nanofibers by the electrospinning
technique. In this process, yarns were produced
using a PVP polymer solution and Fe, Ni and
La precursor salts. The best conditions for
electrospinning in relation to the viscosity of the
precursor solution, distance of the electrophilic
needle and the shield, voltage and thermal
treatment conditions were analyzed. The
compounds produced were characterized by
X-ray diffraction, scanning electron microscopy
and thermogravimetric analysis. Through these
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analyzes it was possible to verify that the viscosity of 700 cP and the distance of 20 cm
at a voltage of 20 kV allows to obtain uniform and dispersed wires. The heat treatment
of the wires allowed the formation of LaNiO3 and LaNi0.6Fe0.403 phases, with a small
portion of deleterious phases, as indicated by the results of the x-ray technique.
KEYWORDS: LaNiO, e LaNi 6Fe ,40,, electrospinning

11 INTRODUCAO

Tradicionalmente a Engenharia de Materiais € dividida em trés grandes areas:
materiais metélicos, poliméricos e ceramicos, em que cada classe de material
apresenta caracteristicas fisico-quimicas ja bastante estudadas. Essa classificacao,
no entanto, perde seu sentido através do advento dos materiais compadsitos no cenario
industrial a partir da década de 1970; em que a mistura de materiais de diferentes
classes resulta em propriedades otimizadas. Somado a isto, a compreensao das
caracteristicas dos materiais do ponto de vista da Fisica da Matéria Condensada, isto
€, da ciéncia fundamental que estuda sélidos e liquidos, permite reclassificar estes
materiais em Hard Matter e Soft Matter. Por Hard Matter sdo compreendidos os solidos
cristalinos - como metais, semicondutores e isolantes - e sélidos n&o cristalinos - como
quasicristais, sélidos amorfos (vidros ceramicos e metalicos) e solidos poliméricos
(borrachas e vidros). Ja na Soft Matter incluem-se solu¢cdes metélicas e poliméricas,
dispersoes coloidais, biomatéria (como proteinas e acidos nucleicos) e cristais liquidos.

A engenharia ceramica, neste aspecto, torna-se muito mais ampla que o estudo
da cerémica tradicional e envolve o desenvolvimento de novas tecnologias de grande
impacto na vida diaria. Exemplo disto € desenvolvimento de chips transistores e
semicondutores que levaram ao uso generalizado de uma grande variedade de
dispositivos eletrénicos para armazenamento de dados e telecomunicagcbes. Tais
avancos sao devidos a producdo de materiais em nanoescala, isto €, em dimensdes
compreendidas entre 0,1 e 100 nm. Nesta ordem de magnitude de reducao de
tamanho, as forcas naturais fundamentais como gravidade e atrito tornam-se
menos predominantes em detrimento dos efeitos quanticos que se tornam mais
provaveis. Os efeitos de aumento da area superficial e confinamento quantico dos
elétrons de estrutura de baixa dimensionalidade é especialmente importante para
os Oxidos multicomponentes de terras raras e metais de transicao em relacdo a sua
empregabilidade na miniaturizagdo de dispositivos eletrénicos, uma vez que suas
propriedades fisico-quimicas sao acentuadas.

Materiais de estrutura perovskita de composicdo RMO, (R = terra rara; M = metal
de transicéo), tem sido extensivamente estudado porque permitem correlacionar
propriedades estruturais e fisicas. Em geral, suas importantes propriedades
de transporte elétrico e magnético, confere-lhes comportamento ferroelétrico,
supercondutor, magneto resisténcia colossal ou ainda transicdo metal isolante. Em
geral, cada uma destas propriedades esta vinculada ao exato teor de oxigénio presente
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nestes 6xidos e a estrutura cristalina formada (MEDARDE, 1997).

Os compostos RNIO, sdo largamente estudados desde a década de 70
(DEMAZEAU et al., 1971) na forma de pds (bulk) obtidos por diferentes sinteses
quimicas, como reagao no estado solido e sinteses por via liquida (MEDARDE, 1997;
CHIBAetal., 1999). O advento de técnicas de obtengcao de nanoestruturas tem suscitado
o interesse na producéo destes mesmos compostos em diferentes morfologias, como
em filmes finos, heteroestruturas em multicamadas, tendo em vista a compreensao do
comportamento fisico destes sistemas na configuracdo nanoestruturada (MIDDEY et
al., 2016).

De fato, alguns estudos comprovaram que a sintese destes sistemas envolvendo
diferentes condicdes de crescimentos para as camadas dos filmes é capaz de modificar
drasticamente as propriedades destes materiais. Também na ultima década, o emprego
de técnicas de crescimento de heteroestruturas epitaxiais de alta qualidade permitiram
a obtencao de novas fases, que muitas vezes s&o distintas daquelas obtidas na forma
de bulk.

Neste contexto, o crescimento de nanoestruturas de perovskitas do tipo RNIO,
(R = La, Nd, Sm, Eu, entre outros) mostra-se interessante, porque estes Oxidos
apresentam um rico diagrama de fases variando o ion terra rara, o que € resultado
da interacao entre carga, orbital, spin, oxidacéo e outros graus de liberdade da rede
(CHENG etal., 2010). Na série de niquelatos de terras raras, o LaNiO, € o unico membro
da familia que apresenta comportamento metélico e é paramagnético em toda faixa
de temperatura (2K-300K), sendo, portanto, utilizado como eletrodo em dispositivos
diversos (LACORRE et al., 1991; GARCIA-MUNOZ et al., 1992). Os outros membros da
série ANIO, apresentam uma bem definida transicdo metal-isolante, cuja temperatura

critica T, pode ser controlada pelo tamanho do ion terra rara. Abaixo de T, estes

M’
compostos sao isolantes e exibem um complexo ordenamento antiferromagnético
abaixo da temperatura de Néel TN. A real compreensao do comportamento eletrénico
ndo convencional dos niquelatos ainda € um problema né&o resolvido pela fisica do
estado solido (MIDDEY et al., 2014), mas acredita-se ser atribuido a correlagéo
eletrdnica sobre os elétrons no orbital 3d do metal de transicdo e sua hibridizacéo
com os elétrons do orbital 2p do oxigénio. Em geral, esta hibridizacdo néo pode ser
ignorada, assim como em muitos casos a transferéncia de carga 2p-3d é grande o
suficiente que os orbitais 2p ndo podem ser desprezados.

Muitos autores empregam a tenséo na interface filme/substrato para controlar
a transferéncia de carga e as propriedades eletrénicas dos Oxidos terra rara-niquel
(BISOGNI et al., 2016; ZHANG et al., 2016). Isto ocorre pela acéo da tenséo gerada
na interface que modifica a TMI e, em alguns casos, anula completamente a transicéo
metal-isolante. Também, € bem conhecido que a reducédo da dimensionalidade pode
promover efeitos de correlacédo eletronica, sendo importante observar a interacéo
entre estes dois.

Diante da diversidade de nanoestruturas possiveis de serem produzidas, materiais
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em forma de fios e fibras recebem destaque por serem estruturas unidimensionais,
cujo didmetro mede alguns nandmetros enquanto seu comprimento é ordens de
grandeza superior. Entre as diferentes técnicas para producéo de fios, o processo de
eletrofiacao (em inglés electrospinning) recebe destaque por possibilitar a elaboracao
de materiais com grande razao area por volume, alta porosidade e poros de tamanhos
pequenos (JIA et al., 2007). O processo consiste em fiar fibras sintéticas a partir de
uma solugado polimérica por meio da aplicacdo de um campo elétrico. O fio se forma
por estar detido em um tubo capilar (agulha) devidos a tensao superficial, enquanto
uma carga de repulséo, contraria a tenséo superficial e crescente com o aumento do
campo elétrico, faz com que a solucéo na ponta do tubo capilar se alongue até formar
geometria cénica (cone de Taylor). Ao atingir um valor critico de campo elétrico, a forca
de repulsao supera a forca de tenséo superficial, fazendo com que um jato de solucao
eletricamente carregada seja ejetada e exposta ao ar, de forma que parte do solvente
da solugao evapore e a fibra polimérica seja coletada em uma anteparo metalico.

Esta técnica de eletrofiacdo também pode ser utilizada na producéo de nanofios
de 6xidos por meio de sua incorporagdo em uma solugao sol-gel a ser fiada. Neste caso,
o polimero, em geral PVA (alcool polivinilico) ou PVP (polivinilpirrolidona) (CHANG et
al., 2015), serve como agente complexante dos cations metalicos e fornece a solugcao
viscosidade para que seja possivel o estiramento do fio até o anteparo, conforme
ilustra a Figura 1.

Sermnga .
olugdo precursora-

Bomba

Fonte de

alta tensdd @
eletnca

fluzo

Controlador de
Coletor temperatura
ks sensor de
temperatura |[SS}
FY Y Y YY O DO

Desumidificador

Figura 1- Diagrama esquematico do sistema de eletrofiagcdo
Fonte: adaptado de CHANG et al. (2015).

A morfologia da fibra formada depende principalmente da concentracdo da
solucdo, uma vez que o diametro final do jato é o resultado do equilibrio entre a tensao
superficial e a repulséo eletrostatica das cargas (SIGMUND et al., 2006). Também a
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viscosidade é outro fator influenciador na morfologia da fibra, uma vez que conforme
aumenta o valor da viscosidade, a gota do material sujeito a eletrofiacdo passa do
formato semi esférico para um formato conico e o comprimento do jato aumenta paraum
fluxo estavel/laminar, aumentando o didametro das fibras (KOPP ALVES; BERGMANN;
BERUTTI, 2013). Fatores extrinsecos a solugao também influenciam o formato da
fibra, como a como umidade e a temperatura dentro da cdmara de eletrofiagdo. Todos
0s parametros podem ser manipulados para alcancgar o diametro e textura desejados
para as fibras, bem como homogeneidade da amostra (LARSEN et al., 2003).

Por esta razao, este trabalho propée estudar a metodologia de sintese de nanofios
de compostos de LaNi,-xFe NiO, (x = 0,00 e 0,40) utilizando a técnica de eletrofiagéo.

2 | MATERIAIS E METODOS

O procedimento para produgdo de nanofibras dos compostos LaNiO, e
LaNi,6Fe 40 por eletrofiagéo utilizou-se os procedimentos de preparagéo de solugéo
precursora proposto por DUARTE et al. (2015) em seu trabalho sobre sintese de
fios de YBa,Cu,0,-6 (YBCO). Neste trabalho é sugerida a propor¢gdo em massa 1:1
dos sais precursores iGnicos e o polimero polivil pirolidona (PVP, MW = 1.300.000).
No caso da preparagdo do composto LaNiO,, por exemplo, para produgéo tedrica
de 1 grama deste 6xido, sédo necessarios aproximadamente 1,43 gramas de PVP,
dissolvidos em uma solugcéao contendo 17 mL de metanol, 5 mL de &cido acético e 8 mL
de &cido propanoico. A lista de reagentes utilizados para preparar os compostos desta
pesquisa é descrita na tabela 1.

Substéncia Fabricante Pureza
La(NO,)3-6H,0 Sigma -Aldrich 99,999%
Ni(NO,)2:6H,0 Alfa Aesar 99,9985%

Ni(C,H,0,),"4H,0 Sigma-Aldrich 99,999%

Fe(C,H,0,), Sigma-Aldrich 99,99%
Fe(NO,), XH,O Sigma-Aldrich >98%
Nd(NO3), 6H,0 Alfa AESAR 99,9%
Eu(NO,), 6H,O Alfa AESAR 99,9%

Tabela 1 - Lista de reagentes utilizados nas sinteses dos compostos RNiO3

Apos a adicédo dos reagentes, as solugdes foram homogeneizadas por ~ 24 h e,
em seguida, a viscosidade foi medida em viscosimetro digital Brookfield DV-I-Prime.
Foram preparadas solucdes precursoras com viscosidade aproximada de 200 cP, 700
cP e 2000 cP para as solugdes precursoras dos niquelatos de lanténio e ferro.

O arranjo experimental utilizou uma agulha da seringa utilizada no processo de
eletrofiacdo com 0,7 mm. Foi inicialmente produzido o composto LaNiO3, em que
foram analisadas diferentes condicbes de eletrofiagcdo (ver tabela 2), sendo que os
melhores resultados serviram como base para definir as condigdes de eletrofiacdo dos
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fios dos demais compostos. Os parametros envolvidos no processo de eletrofiacao
que foram variados na analise sao: distancia entre anteparo a agulha (d), a tenséao
entre estas (V), o didmetro da agulha (®) e a viscosidade do fluido (v).

Os materiais que foram extraidos do papel aluminio foram submetidos
a tratamento térmico, inicialmente a 350°C durante 3 horas, para remocao dos
compostos organicos, e, posteriormente, a 800°C durante 5 horas, com taxas de
aquecimento e resfriamento de 5°C/minuto. Os tratamentos térmicos foram realizados
em atmosfera oxidante (sob fluxo de O,) e ao ar. Os compostos com R # La foram
tratadas termicamente a 350°C por 3 horas e, em seguida, a 800°C durante 8 horas
em atmosfera de O, com taxas de aquecimento e resfriamento a 2°C/minuto.

Condicao: 1 2 4 5 6 7 8 9
v (cP) 200 200 700 700 700 700 2000 2000
d (cm) 20 10/15/25 10/15/25 20 20 20 20 20
V (kV) 20 10/20/25 10/20/25 20 20 20 20 20/25
® (mm) 0,7 0,7 0,7 0,7 0,7 0,3 0,7 0,7
Tratamento Ar, * * Ar, 0,, 0,, Ar, *
Térmico 300°C > ** 300°C 300°C 300°C 300°C
(3h), (3h),  (3h), (3h), (3h),
800°C 800°C 800°C 800°C 800°C
(5h) (5h) (5h) (5h) (5h)

Tabela 2 — Experimentos realizados para eletrofiacao dos fios de LaNiO3.

* Aderiu ao papel aluminio; ** A resina ndo alcangou o anteparo

Uma vez obtidas as fibras, as amostras foram analisadas por meio de imagens por
Microscopia Eletrénica de Varredura (FESEM JEOL JSM-6701F) e Difracdo de Raios
X (Difratbmetro de Raios X D8 Focus, da Brucker ASX). Também foram empregados
de métodos de caracterizagcdo termoanaliticos como Termogravimetria (TGA, Q500,
da TA Instruments) e Calorimetria Exploratéria de Diferencial (DSC, Q series, da TA
Instruments).

31 RESULTADOS E DISCUSSAO

A Figura 2 indica os resultados das analises de TG e DSC para as amostras
de fios, em que se observam quatro regides de eventos térmicos bem definidos.
Na regido |, entre 30 e 200 °C, ocorrem primeiros eventos térmicos relacionados
a eliminacdo de agua adsorvida e de compostos volateis, juntamente ao inicio da
decomposicdo da matéria organica. Na segunda regiéo, até aproximadamente 500°C,
prolonga-se a decomposi¢cdo de matéria organica e do PVP, totalizando uma perda de
massa de aproximadamente 40% para o composto LaNiO, e 65% para o composto
LaNi,6Fe,40,, conforme indicado nas Figuras 8-a e 8-b, respectivamente. Entre 300
e 600°C ocorre a decomposicdo de Ni(OH),e La(OH),. o processo de perda de massa
é referente a decomposi¢ao dos Oxidos nitratos de lantanio (LaONO,, La,O,NO,) e
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formagéo de La,O, (em até ~ 450°C). A regiao Il & caracterizada pela decomposigao
de carbonatos até a temperatura de 650°C, na qual inicia-se a quarta regido do grafico
que corresponde a cristalizagdo do composto LaNiO, e LaNi,6Fe,40,. Acredita-se
que o aparente ganho de massa observado em algumas regides da curva de TG
esta relacionado ao ganho de massa decorrente da oxidacdo do Ni+2 ao Ni+3 pela
presenca de NiO, que pode ser verificada por difracao de raios X (ALVES et al., 2011).
Dessa forma, foi definido o tratamento térmico dos fios a temperatura de 850°C durante
5 horas.

(Gl 250
Poada da mmmsa{ %)

Perda de massa (%)

By it s

Figura 2 - Analise de TG (curva preta) e DSC (curva azul) de fios antes do tratamento térmico
dos compostos: a) LaNiO3; b) LaNi,6Fe, 40,

Para definicao de parametros que permitissem a formagdo de fios uniformes
e alongados (com reducé&o da quantidade de contas), foi estudado inicialmente o
composto LaNiO,, a partir do qual foram estimadas boas condigbes de eletrofiagao
para os demais compostos estudados nesta pesquisa. Entre as diferentes condi¢des
de eletrofiagcdo testadas, os melhores resultados foram obtidos para as amostras
eletrofiadas com 20 cm de distancia entre o anteparo e a agulha e 20 kV de tensao
entre estas. Em distancias inferiores a 20 cm, verificou-se a formacao de goticulas
aglomeradas (Figura 3-a), e em distancias superiores a 20 cm, ndo era possivel realizar
a eletrofiagdo, pois a forca peso da goticula conduzida ao anteparo era superior a forca
elétrica que conduzia a mesma a seu alvo, fazendo com que as goticulas caissem
pelo caminho. Altas diferencas de potencial entre o anteparo e a agulha, por sua vez,
atraiam as goticulas com forca elétrica muito elevada, resultando em um material
muito quebradico (figura 3-b). Por estas razdes fixou-se como parametro de analise
para eletrofiacdo d =20 cm e V = 20 kV.
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Figura 3- Micrografias eletrénicas de varredura de LaNiO3 eletrofiados e calcinadas: a) d = 15
cm, V=15kV, v=700cP;b)d=30cm, V=25KkV, v=2000 cP.

Em relacédo a influéncia da solugcéo precursora, foram obtidas as morfologias
indicadas na figura 4, referente ao composto LaNiO, apos tratamento térmico. Na figura
4-a, verifica-se que a uma viscosidade de 200 cP para eletrofiacdo, a microestrutura
consiste em um aglomerado de particulas. O aumento da viscosidade em dez vezes,
adotando-se v = 2000 cP (figura 4 -e e figura 4-f) leva a formacao de fios aglomerados
em novelos e favorece a formacao de contas (vide canto superior direito da imagem).
Nas mesmas condicdes de eletrofiacao, porém a uma viscosidade intermediaria de 700
cP, foi possivel obter fios desaglomerados, uniformes e espacados, conforme indica
as figuras 4-b e 4-c. A figura 4-d apresenta o histograma da distribuicdo diametral
destes fios, os quais possuem diametro médio igual a 91,2 nm. A partir da analise
da distribuicao diametral dos fios de LaNiO, adotou-se como melhor condi¢do de
eletrofiagcdo: ® = 0,7mm, d = 20 cm, V = 20 kV e v = 700 cP, que foi utilizada como
parametros iniciais para eletrofiagcao dos demais compostos.

Evolucéo na Ciéncia e Engenharia de Materiais Capitulo 11



LHD 700¢P

+

e, (91 & 22 rm
oo

L i I. 'E 3 E‘“F"\‘l_'l_
T T
Diamatra do o (rm)

&
B e

f,] WO 2000 cP
ey

"-._‘ (176 £ 69) nm

Porcentagem (%)
-4

]

0 W0 M0 X0 400 O MM T
Diamedra da #ora {nm)

Figura 4 - Micrografias Eletronicas de Varredura de LaNiO, eletrofiado (d = 20 cm, V = 20 kV,
tratadas a 800°C/5h ao ar): a) v =200 cP; b) e c) v =700 cP e e) 700 cP. Histogramas dos
didmetros dos fios: d) v = 700 cP; e f) v = 2000 cP.

O difratograma de raios X destes dos nanofios de LaNiO, tratados ao ar é
apresentado na Figura 5, da qual é possivel verificar a formagéo da fase LaNiO, mas
também a presenca de fases minoritarias La,0O, e NiO. Com o intuito de eliminar as
fases adicionais e mudar a oxidagédo do cation Ni+2 a Ni+3 na matriz de LaNiO,, a
amostra eletrofiada com d =20 cm, V =20 kV, v =700 cP e ® = 0,7mm foi tratada
termicamente a 350°C durante 3 horas e na sequéncia a 800 °C durante 5 horas
em atmosfera oxidante (fluxo de O,). Os resultados da morfologia obtida apods
tratamento térmico sdo apresentados na Figura 6-a em conjunto com o histograma da
distribuicdo diametral desta amostra (Figura 6-b). Observa-se que a presenga de O,
durante o tratamento térmico favoreceu o aumento do didametro dos fios e sua baixa
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homogeneidade dimensional, os quais apresentam em média 324 nm de diametro. A
Figura 6-c mostra o difratograma de raios X desta amostra, neste é possivel verificar
a formagéao da fase LaNiO, com fases adicionais minoritarias NiO e La,O,, do que se
conclui que o uso de atmosfera oxidante durante o tratamento térmico da amostra nao

contribuiu de maneira significativa para a obtencao da fase monofasica.
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Figura 5 - Difratograma de raios X dos fios de LaNiO, eletrofiados nas condi¢des: d = 20 cm, V
=20 kV e v =700 cP, apos tratamento térmico 800°C/5h em atmosfera de O, (Radiagdo Mo-
Ka).

Para os mesmos parametros de producédo de nanofios, foram obtidas amostras
de LaNi,6Fe,40,. Dessa forma, as Figuras 7-a e 7-b correspondem aos fios obtidos
com v = 700 cP e o histograma de sua distribuicdo diametral é apresentado na Figura
7-c. Os fios obtidos apresentam-se dispersos e alongados, com distribuicao diametral
uniforme préxima a 255 nm. O difratograma de raios X dos fios nesta melhor condicéo
€ apresentado na Figura 8, na qual verifica-se a presenca das reflexdes de Bragg
da fase desejada e com a presenca de picos poucos intensos em 37 e 43° da fase
adicional NiO. Novamente, o tratamento térmico sob fluxo de O, ndo favoreceu a
formacéo da fase homogénea e também levou a coalescéncia dos fios, sendo este
tratamento térmico eliminado do processo.
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Figura 6 - a) Micrografia Eletrénica de Varredura de LaNiO, (d = 20 cm, V =20 kV, v =700 cP,
(800°C/5h)) em O,; b) histograma da distribuicéo diametral dos fios; c) difratograma de raios X,
=0,7093 A, A6 =0,015°
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Figura 7 - Micrografias obtidas por Microscopia Eletronica de Varredura para composto
LaNi,6Fe,40,com v = 700 cP, d =20 cm, V = 20 kV, tratada a 800°C durante 5 horas ao ar.
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Figura 8- Difratograma de raios X dos fios de LaNi,6Fe 40O, eletrofiados nas condi¢oes: ® =
0,7mm,d=20cm,V =20kV e v =700cP; A =0,7093 A, A6 =0,015°
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4|1 CONCLUSOES

Neste trabalho foram analisadas diferentes condicées de producao de nanofibras
de LaNi, Fe O, (x=0,0 e x = 0,4). Através dos resultados de difragdo de raio X
verificou-se a formacéo das fases através de tratamento térmico ao ar durante 5 horas
a temperatura de 800 °C. O tratamento térmico para obtencado da fase é corroborado
pela analise térmica, que indica o inicio da cristalizagdo da fase apés 650°C.

De forma complementar a difracdo de raios X, a morfologia dos compostos foi
estudada através da obtencéo de imagens por Microscopia Eletrdnica de Varredura,
das quais foi possivel avaliar a influéncia das diferentes condigdes de eletrofiagcdo na
estrutura do material obtido. Verificou-se que para a formacao de fios longos e pouco
aglomerados, as solucdes precursoras devem apresentar viscosidade de 700 cP, a
distancia entre o anteparo e a agulha deve ser de 20 cm com a aplicagao de tensdo de
20 kV. Portanto, nestas condi¢des, a técnica de eletrofiagcdo garante reprodutibilidade
na elaboracdo de dimensdes nanométricas e pode ser empregada para elaboracéo
destes materiais em larga escala.
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