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RESUMO

Neste trabalho foram investigados as propriedades estruturais de nanopos de
KSr,NbsO;5 e de suas solucdes solidas dopadas com niquel de estequiometria
KSr,(NixNbs.x)O15.5, onde x = 0,25; 0,5 e 0,75, preparadas pelo Método Poliol
Modificado. A caracterizacao estrutural foi realizada por difracdo de raios X e
espectroscopia de absorcdo no infravermelho. As microestruturas dos pos
obtidos foram caracterizadas por microscopia eletrénica de varredura. Os
parametros de rede foram calculados a partir do refinamento dos
difratogramas, utilizando o método de Rietveld. O tamanho médio de cristalito e
a microdeformacéo da rede dos pos foram calculados utilizando as equacfes
de Scherrer e Willianson-Hall, respectivamente. Um aumento do tamanho
medio de cristalito foi observado com o aumento da concentrac@o de niquel na
estrutura hospedeira do KSr,NbsO;5, bem como um deslocamento das bandas
nos espectros de infravermelho, associadas a ligagdo Nb-O, para regido de

menor comprimento de onda.

Palavras-chaves: KSroNbsO;s; Solugdes solidas; Estrutura Tungsténio Bronze;
Caracterizacao Estrutural.
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INTRODUCAO

Nos ultimos anos, Oxidos niobatos isentos de chumbo de estrutura
tungsténio bronze (TB) e simetria tetragonal, como por exemplo 0 KSr,NbsO1s,
NaSr,NbsO15, KBaxNbsOi15, NaBasNbsOi15 € 0 KsLizNbsOj5, tém despertado
interesse, principalmente pela alta anisotropia da estrutura cristalina ). Muitos
niobatos do tipo TB tém sido desenvolvidos para aplicacées 6pticas @ e
apresentam grande potencial de aplicacdo como dispositivos sensores,

atuadores, memodrias, transdutores, filtros e capacitores ©.

Compostos de estrutura TB a base de nidbio e metais alcalinos e
alcalinos terrosos vém sendo considerados um dos mais promissores entre 0s
materiais ferroelétricos, entretanto somente nos ultimos anos eles tém atraido a
atencdo. Sua primeira descricdo foi em meados do século XX, descoberta por
Magneli para o composto Ko 57WO3 (K2 85W5015) @ _ A estrutura TB consiste em
uma matriz complexa de octaedros distorcidos BOg, de forma a gerar
cavidades e/ou sitios cristalograficos denominados A, B e C, onde estes
correspondem aos sitios pentagonais, tetragonais e trigonais, respectivamente

©8) A estrutura tungsténio bronze (TB) é mostrada na Figura 1.

Figura 1: Representacdo da estrutura TB ao longo do eixo z para o Ba,LnFeNbsO;s e os sitios A, Be C
formando cavidades pentagonais, tetragonais e trigonais, respectivamente, ao longo do eixo z ™,
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De acordo com a Figura 1 pode-se observar que estes sitios estao
arranjados através da estrutura, paralelos ao eixo “z” na célula unitaria da
estrutura TB ®. A estrutura TB pode ser descrita pela férmula geral
(A1)2(A2)aC4(B1)2(B2)sOs0, de forma que (A1), (A2) e (C) apresentam,
respectivamente, 12, 15 e 9 coordenacgfes interatdbmicas. Os sitios (B;1) e (B>)
sdo sitios resultantes de dois tipos de distor¢do dos octaedros do BOg, no qual

apresentam simetria C,, e C; ® respectivamente.

A variedade de sitios cristalograficos presentes na estrutura TB fornece
para esta estrutura graus de liberdade para se ajustar possiveis composicoes
quimicas por substituicdes catidnicas @?. Sua flexibilidade estrutural e sua
versatilidade quimica tornam esta estrutura adequada para aplicacdes em
dispositivos eletrénicos. Esta flexibilidade da estrutura cristalina TB € capaz de
suportar uma ocupacdo total ou parcial de seus respectivos sitios
cristalograficos, o que permite um controle muito fino das propriedades
relacionadas Y. Além disso, caracteristicas dos metais substituintes, como por
exemplo, o tamanho e valéncia dos ions que substituirdo os diferentes sitios da
estrutura TB, apresentam efeitos significantes nas propriedades elétricas,
dielétricas e ferroelétricas deste material, além de influenciar no grau de

desordem da estrutura e de defeitos estruturais 2.

MATERIAIS E METODOS

Neste trabalho foi utilizado o Método Poliol Modificado *® para a sintese
quimica da fase KSr,(NixNbs.4)O15.5, onde x=0; 0,25; 0,5 e 0,75. Tal método é
adequado para obtencdo de pdés monofasicos além de ser um método ja
utilizado e conhecido pelo Laboratério de Compdésitos e Ceramicas Funcionais
— LaCCeF — FCT/UNESP. O processo para a preparacao dos nanopos foi
dividido em 2 etapas:

1° Etapa — Sintese do precursor: o0 método de sintese baseou-se na
preparacdo de niobatos e KSry(NixNbs,)O15.5, via Método Poliol Modificado,
realizando uma pré-calcinacdo dando origem ao material precursor da fase

ceramica.
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2° Etapa — Calcinacdo do precursor: os precursores obtidos na etapa
anterior foram tratados termicamente, sendo 0s parametros tempo e
temperatura de calcinacdo, otimizados em funcdo da obtencdo dos poés

monofasicos e de elevada cristalinidade.

A calcinacéao foi realizada em uma Unica etapa, sob atmosfera de O, com
fluxo de 300 ml/min em um forno tipo mufla. O resfriamento foi realizado a taxa
natural do forno. Foi realizado o tratamento térmico, em diferentes tempos e
temperaturas, avaliando a evolucdo da cristalinidade e dos parametros
estruturais para cada um dos sistemas estudados. A Tabela 1 mostra as
amostras obtidas com suas respectivas temperaturas e tempos de calcinacéo
empregadas para os precursores dos sistemas KSr,(NixNbs.x)O1s.5, onde x=0;
0,25; 0,5 e 0,75.

Tabela 1: Temperatura e tempo utlizados nas calcinagbes das solugbes sdlidas
KSr,(NiyNbs)O15.5, onde x=0; 0,25; 0,5 e 0,75; a partir de seus respectivos precursores.

Temperatura de calcinacdo do po

Sistema precursor (°C) Tempo (h)
KST,NbsOss 350, 450, 550, 61%%,0750, 850, 950 e 1
KSraNbsOgs 1150 1,2,4,6,8,10e 12

KSs(Nio 25Nba 75)O15.5 350, 450, 550, 61%%,0750, 850, 950 e 1
KSr(Nig »5Nby 75)O15.5 1150 1,2,4,6,8 10e 12
KSra(Nio sNba 5)O15.5 350, 450, 550, 6150%,0750, 850, 950 e 1
KSr(Nig sNby 5)O15.5 1150 1,2,4,6,8,10e 12
KSra(Nio 75Nba 25)O15.5 350, 450, 550, 6150%,0750, 850, 950 e 1
KSra(Nig.75Nb4.25)O15.5 1150 1,2,4,6,8,10e 12

A analise microestrutural do KSr,NbsO;5 e das solugbes sélidas de
KSrz(NixNbs4)O15.5, onde x = 0,25; 0,5 e 0,75 foi realizada por microscopia
eletrbnica de varredura (MEV) utilizando um microscoépio Carls Zeiss modelo EVO
LS15. A determinagédo dos parametros estruturais foi realizada por difratometria
de raios X utilizando um difratdbmetro SHIMADZU (modelo XRD-6000) com
radiacdo Cu Ka (A= 1,54060 A) e um monocristal de grafite no intervalo de 5 < 20
< 80. O refinamento estrutural foi realizado a partir do método de Rietveld ™,
utilizando o programa FullProf ®®. A partir dos dados cristalograficos obtidos foi
possivel construir a estrutura dos compostos investigados utilizando o programa
Diamond 3.2°. A andlise das ligacBes quimicas foi realizada por espectroscopia

de absor¢éo na regido do infravermelho com transformada de Fourier (FTIR), em
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um espectrofotdmetro Digilab modelo Excalibur FTS 3100 HE. O intervalo
espectral utilizado foi de 900 - 400cm™ , com resolucéo de 16 cm e 100 scans.
As amostras foram dispersas em KBr na proporgéo 1:100.

RESULTADOS E DISCUSSAO

O tamanho e a micro-morfologia dos pés precursores do KSraNbsO15 e de
suas solugdes solidas dopadas com niquel de KSr,(NixNbs.x)O15.5, onde X =
0,25; 0,5 e 0,75, calcinados a 1150 °C por 12 horas, foram investigados

utilizando a microscopia eletrénica de varredura, como mostrado na Figura 2.

As imagens de MEV mostraram a presenca de particulas esféricas com
tamanhos de cristalito entre 35 e 50 nm, indicando coalescéncia de
nanoparticulas e o desenvolvimento de agregados bem definidos. Devido ao
mecanismo de coalescéncia, particulas secundarias foram observadas com

tamanho médio de cristalito entre 80 e 100 nm.

Figura 2: Micrografia eletronica de varredura para as superficies da estrutura hospedeira a) KSroNbsO15
e de suas solugdes solidas b) KSrz(Nio,25Nb4 75)O15.5, €) KSr2(NiosNba5)O15.5 € d) KSra(Nio,75Nb4 25)O15.5.

A partir da caracterizacdo estrutural, por difracdo de raios X, dos pos

precursores da estrutura hospedeira e de suas solucdes solidas dopadas com
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niquel, calcinados por diferentes temperaturas e tempos mostrou que 0s pos
precursores de KSrp(NixNbs,)O1s.5 tratados termicamente abaixo de 650 °C
exibem uma baixa cristalinidade relativa, mostrando um carater amorfo. O
carater amorfo é caracterizado pelo alargamento dos picos de difracdo, sem
reflexdes definidas ®®. O aumento da temperatura de calcinacdo do pé
precursor mostrou um aumento da cristalinidade, com uma diminuicdo da
largura dos picos de difragdo e um aumento da intensidade relativa em
temperaturas acima de 650 °C, para todas as solucbes solidas estudadas,
associado com a diminuicdo da microdeformacdo da rede e o aumento da
estabilidade estrutural *”. Acima de 12 horas, para a temperatura de tratamento
térmico de 1150 °C, nao foi observada mudanca significativa nos difratogramas
de raios X do p6 precursor das solucdes solidas de KSr,(NixNbs.4)O15.5 para 0 <
x <0,75.

Os parametros estruturais do p6 de KSroNbsO;5 foram determinados a
partir do refinamento pelo método de Rietveld, utilizando a plataforma WinPlotr
da Suite FullProff. Os difratogramas de raios X, obtidos ap6s a calcinacdo a
1150 °C por 12 horas foram indexados com base na unidade de célula
tetragonal. O refinamento estrutural foi realizado considerando o grupo espacial
P4bm (100), compativel com a regra de existéncia das reflexdes observadas
[(O k I) k = 2n]. A Figura 3 apresenta o Grafico de Rietveld obtido apos
refinamento estrutural utilizando o programa FullProf, para o pd precursor do

KSr,NbsO;5 calcinado a 1150 °C por 12 horas, em atmosfera de oxigénio.

T
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Figura 3: Grafico de Rietveld do refinamento da estrutura cristalina do pé precursor do KSrzNbsOss,
calcinado a 1150 °C por 12 horas.
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Uma boa correlacdo do ajuste, entre a curva tedrica e experimental, foi
obtida para o pd precursor calcinado a 1150 °C por 12 horas. A pequena
variagdo ao longo do angulo de difragdo 26 confirma a formagé&o do po6 de
KSr,NbsO;5 monofasico e cristalino. Resultados semelhantes foram obtidos
para as solucdes solidas dopadas com niquel, mostrando-se estruturas
monofésicas e cristalinas. Os dados cristalogréficos obtidos a partir do

refinamento sdo mostrados na Tabela 2.

Tabela 2: Dados estruturais e indices de refinamento dos pOs precursores das solucdes
solidas de KSrz(Ni0125Nb4,75)015_;,, Ksrz(Nioszb4y5)015_5 e Ksz(Ni0'75Nb4V25)Ol5_5 obtidos pelo
método poliol modificado e calcinados a 1150 °c por 12 horas, em atmosfera de oxigénio.

Dados Cristalogréficos

SOIUgéO Kserb5O Ksrz(Ni0’25Nb4,75)o Ksz(Ni0,5Nb4,5)o Ksz(Ni0,75Nb4'25)O

Solida 15 15-8 15-8 15-8
Temperatur
ade 1150 °C 1150 °C 1150 °C 1150 °C
Calcinacéao
Sistema Tetragona
Cristalino | Tetragonal Tetragonal Tetragonal
Grupo P4bm o o 0
Espacial (n°100) P4bm (n°100) P4bm (n°100) P4bm (n°100)
a[Al 12,46663 12,46370 12,46141 12,46201
c[A] 3,94185 3,93633 3,93660 3,92215
V [A7] 612,629 611,485 611,302 609,116
peso 918,872 910,323 910,774 893,225
molecular
indices do Refinamento
Programa FullProf FullProf FullProf FullProf
FUNGA0  pojinomial  Polinomial-ordem  Polinomial-  Polinomial-ordem
para nivel
-ordem 6 6 ordem 6 6
de fundo
Funcéo
para Pseudo- i i i
formato de Voigt Pseudo-Voigt Pseudo-Voigt Pseudo-Voigt
pico
Va 3,22 5,57 7,17 8,64

O tamanho médio de cristalito e a microdeformacéo da rede das solucdes
sélidas KSry(NixNbs4)O15.5, onde x=0; 0,25; 0,5 e 0,75, foram determinados
utilizando as equacdes de Scherrer e Williamson-Hall (Equagbes 1 e 2,

respectivamente)™®.

kA

b= [cos6 (1)
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A Figura 4 mostra a evolucdo da microdeformacdo e do tamanho médio
de cristalito, com a concentracéo de niquel em mol na estrutura hospedeira do
KSerb5015.
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Figura 4: Evolugdo da microdeformacéo e do tamanho médio de cristalito das solugfes sdlidas
KSr,(NiyNbs,)O15.5, onde x=0; 0,25; 0,5 e 0,75.

De acordo com a Figura 4, o maior tamanho médio de cristalito foi
observado para solucéo solida KSry(Nip75Nbg 25)015.5. O aumento do tamanho
médio de cristalito, com o aumento do valor de x de 0,0 para 0,75, esta
relacionado com uma maior distorcdo da célula unitaria, aumentando o
processo de difusdo e a nucleacdo dos cristais 9. Esses valores mostram que
0 aumento da concentracdo do dopante promove um aumento da anisotropia
estrutural no material ®®. A microdeformacéo da rede mostra uma dependéncia
aparente sobre a concentracdo de céations niquel na estrutura hospedeira do
KSraNbsO;ss. Isto € devido as mudancgas nos parametros de rede e no tamanho
médio de cristalito, resultante do efeito da dopagem na estrutura hospedeira
com cétions Ni**.

Os espectros de absorcdo na regido do infravermelho da estrutura
hospedeira do KSroNbsO15 € das suas solucdes solidas dopadas com niquel,
calcinadas a 1150 °C por 12 horas, mostraram bandas de absorcdo no

intervalo entre 400 e 850 cm™ referentes as ligacdes (Nb-O), caracteristica do
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grupo dos niobatos. A Figura 5 mostra os espectros vibracionais de absorcéo

na regi&o do infravermelho uma faixa espectral ampliada entre 400 a 900 cm™.

850 cm™ 756 cm 61 Z.Cm_' 449 cm™

' ! 679cm™

1428cm™

'
K S, _\‘:l||__:,\-:| s )hag

Transmitancia (%)

KSr,(Nip Nby 00,45

KS1,(Nig,Nby26)0;c5 *

KS1,NbsO, 5 ' . :
1000 300 200 700 500 500 200

Mdmero de Onda (cm ™)
Figura 5: Espectro de absorc&o na regido do infravermelho, entre 900 a 400 cm™, para as solucdes
sélidas: (a) KSI‘QNbsOls, (b) KSI’z(NiovzsNb4,75)015.5, (C) KSrz(NioysNb4,5)Ols,5 e (d) KSrz(Nio,75Nb4,25)015.5.

A partir da analise da Figura 5, o espectro de absorcdo na regido do
infravermelho do KSr,NbsO15 mostrou no intervalo entre 400 e 900 cm™, 6
bandas, sendo 4 bandas largas antissimétricas nas regiées de 612, 679, 756 e
850 cm™ e 2 bandas mais estreitas, nas regides entre 428 e 449 cm™. A banda
de absorcdo presente na regido entre 850 cm™ pode ser atribuidas ao
estiramento simétrico (Nb—O) do octaedro [NbOg]. A posicdo da banda de
absorcao, associada a cada estequiometria do KSry(NixNbs4)O1s5.5 onde x = 0;
0,25; 0,5 e 0,75 é listado na Tabela 3.

Tabela 3: Atribuicdo tentativa associada a cada banda de absorcdo do KSrz(NixNbs)O1s.5 onde x = 0;
0,25;0,5e0,75.

Estrutura NGmero de onda (cm™)
KSr,NbsO5 428 449 612 679 756 850
KSr,(Nig 25Nb4 75)O15.5 431 445 558 646 720 848
KSr,(NigsNb, 5)O15.5 430 445 586 648 735 849
KSr,(Nig 75Nby4 25)O15.5 403 447 582 659 715 852

A partir dos dados da Tabela 3 foi observado um deslocamento das
bandas caracteristicas das ligacdes Nb-O para regides de baixas frequéncias
com o aumento da concentracdo de cations niquel. Tais deslocamentos nos

espectros das solucdes sélidas do KSr,(NixNbs,)O155, onde x = 0,25; 0,5 e
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0,75, mostram que as ligacOes entre cations nidbio e oxigénio apresentam-se

mais curtas em relacéo estrutura hospedeira do KSraNbsOss.

CONCLUSOES

O método Poliol Modificado mostrou-se adequada a preparacao de pos
monofasicos e cristalinos de KSry(NixNbs,)O1s.5, onde x = 0; 0,25; 0,5 e 0,75. A
caracterizacdo estrutural mostrou que a adicdo de cations niquel na estrutura
do KSr;NbsO;5 leva a uma diminuicdo dos parametros de rede. Ainda, o
aumento da concentracdo de céations niquel na estrutura hospedeira resultou
em um aumento do tamanho médio de cristalito e uma diminuicdo da
microdeformacao da rede, resultando em um aumento da anisotropia estrutural.
Este efeito esta relacionado com uma maior distorcdo da célula unitéria,
aumentando o processo de difusdo e a nucleacdo dos cristais. A
espectroscopia de absorcdo na regido do infravermelho mostrou um
deslocamento das bandas caracteristicas das ligaces Nb-O para regides de
baixas frequéncias com o aumento da concentracdo de cations niquel. Este
deslocamento mostra que as ligacdes entre cations nidbio e oxigénio, para as
solucdes solidas dopadas com niquel, apresentam-se mais curtas em relacao
ao KSraNbsOss.

REFERENCIAS

! TRIBOTTE, B.; HERVIEU, M.; DESGARDIN, G.; Dieletric and structural properties of
A-cation-deficient perovskites, tetragonal tungsten bronzes and their composites in the
KoSri(MgyNb1o.,)LisO3p System, J. Mater. Sci., 33, 4609 (1998).

2 KUMAR, S., N.. KUMAR, P.. AGRAWAL, D., K. Structural, Dielectric and
Ferroelectric Properties of SBN Ceramics Synthesized by Microwave Reactive
Sintering Technique; Ceramics International; 38, 5243-5250, (2012).

® PRADHAN, D., K., BEHERA, B., DAS, P., R., Studies of Dielectric and Electrical
Properties of a New Type of Complex Tungsten Bronze Electroceramics, J Mater Sci:
Mater Electron , 23, 779-785, (2012).

* MAGNELI, A.: The crystal structure of tetragonal potassium tungsten bronze, Ark.
Kemi, v. 24, p. 213, 1949.

> ABRAHAMS, S., C.; JAMIESON, P., B.; BERNSTEIN, J., L.; Ferroelectric tungsten

bronze-type crystal structures Il — potassium lithium niobate K.x.y)Li+9NDB(10+)O30,
J. Chem. Phys., 54, 2355 (1971).

1040



57° Congresso Brasileiro de Ceramica
5° Congresso Iberoamericano de Ceramica
19 a 22 de maio de 2013, Natal, RN, Brasil

*TRIBOTTE, B.;: HERVIEU, M.; DESGARDIN, G.: Dieletric and structural properties of
A-cation-deficient perovskites, tetragonal tungsten bronzes and their composites in the
KoSra(MgyNb1o.)LisO3p System, J. Mater. Sci., 33, 4609 (1998).

" CASTEL, E.: VEBER, P.; ALBINO, M.; VELAZQUEZ, M.; PECHEV, S.; DENUX, D.;
CHAMINADE, J. P.; MAGLIONE, M.; JOSSE, M.; Crystal Growth and Characterization
of Tetragonal Tungsten Bronze Ferroniobates Ba,LnFeNbsOss5, J. Crys. Grow.1-10,
(2011).

8 LI, K., ZHU, X., L., LIU, X., Q., CHE, X., M., Relaxor Ferroelectric Characteristics of
BasLaTisNb;O3, Tungsten Bronze Ceramics, Appl. Phys. Lett. 100, (2012).

® BOUZIANE, M., TAIBIB, M., BOUKHARIA, A., Synthesis and ferroelectric properties
of rare earth compounds with tungsten bronze-type structure. Materials Chemistry
and Physics 129, 673- 677, (2011).

1 CHEN, G., ZHANG, W., LIU, X., ZHOU, C., Preparation and properties of strontium
barium niobate based glass-ceramics for energy storage capacitors. J. Electroceram.,
27, 78-82, (2011).

1 CASTEL, E., VEBER, P., ALBINO, M., VELAZQUEZ, M., PECHEV, S., DENUX, D.,
CHAMINADE, J., P., MAGLIONE, M., JOSSE, M., Crystal Growth and Characterization
of Tetragonal Tungsten Bronze FerroNiobates Ba,LnFeNbsO.5. Journal of Crystal
Growth, (2011).

2wu, Y., J., GU, S., P., WANG, N., CHEN, X., M., LI, J., Crystal Structure, Dielectric
Relaxation and Magnetic Properties of BasNdNiNbyOs, Ceramic, Materials Chemistry
and Physics, 132, 476-480, (2012).

¥ GUTIERREZ, J., B.; GARCIA, A, J., S.; LOPEZ, H., F.; Synthesis of Silver
Nanocrystals by a Modified Polyol Method; Journal of Applied Polymer Science, 107,
45, (2007).

" RIETVELD, H. M.; A profile refinement method for nuclear and magnetic structures.
Journal of Applied Crystallography, vol.2, p. 65, (1969).

> CARVAJAL, J. R., An introduction to the program FullProff 2000 (version July 2001),
Laboratoire Léon Brillouin (CEA-CNRS) CEA/Saclay, 91191 Gif sur Yvette Cedex,
FRANCE.

' LIMA, R., J., C, M, A, J., D., CASTRO, S., F,, L., GONCALVES, J., R, S.,
OLIVEIRA, A., B., SASAKI, J., M., FREIRE, T., C., Taninos Hidrolisaveis em Bixa
orellana L, Qui. Nova, 29, 507, (2006).

"L ANFREDI, S., TRINDADE, L., R., BARROS, A, R., FEITOSA, N., R., NOBRE, M.,
A., L., Sintese e Caracterizagdo Estrutural do Niobato de Potéssio e Estréncio com
Estrutura tipo Tetragonal Tungsténio Bronze TTB, Ceramica, 51, 151, (2005).

8 AZAROFF, L. V., BUERGUER, M. J., The Powder Method in X-Ray
Crystallography, McGraw-Hill, 1958.

¥ MELO, D., S..; Pigmentos pretos a base de Cobaltitas de Lantanio. 2007.
Dissertacdo (Mestrado em Quimica) Departamento de Quimica - Centro de Ciéncias

1041


http://onlinelibrary.wiley.com/journal/10.1002/(ISSN)1097-4628
http://onlinelibrary.wiley.com/doi/10.1002/app.v107:1/issuetoc

57° Congresso Brasileiro de Ceramica
5° Congresso Iberoamericano de Ceramica
19 a 22 de maio de 2013, Natal, RN, Brasil

Exatas e da Natureza de Joao Pessoa — PB. Universidade Federal da Paraiba, Jodo
Pessoa, 2007.

20 DANTAS, S, A.; LIMA, A, R.,, F.. NOBRE, M. A. L.; LANFREDI, S.; Andlise
Cristalografica e Efeito da Dopagem com Catios Ferro Sobre a Ceramica
Sr,Na(FeNb,)O.s5 com Estrutura Tetragonal Tungsténio Bronze. Anais do 53°
Congresso Brasileiro de Ceramica, Guaruja — SP, 2009.

Effect of Nickel Doping In The Structural Properties of the KSr,NbsO;5 of
Tetragonal Tungsten Bronze Structure

ABSTRACT

In this work were investigated the structural properties of KSr,NbsOjs
nanopowders and their Ni-doped solid solution of stoichiometry
KSr,(NixNbs.x)O1s.5 Where 0.25 <x <0.75, prepared by Modified Poliol method.
The structural characterization was carried out by X-ray diffraction and infrared
spectroscopy. The microstructures of the powders were characterized by
scanning electron microscopy. The lattice parameters were calculated from the
refinement of the XRD patterns using the Rietveld method. The average
crystallite size and the lattice strain were estimated using the Scherrer's and
Williamson-Hall equations, respectively. An increase of the crystallite size was
observed as a function of increase of the nickel concentration in the KSr,NbsO1s
host structure. Bands associated to the Nb-O bonds showed a displacement in

the infrared spectra for the shorter wavelength region.

KEYWORDS: KSr,NbsOj5; Solid Solution, Tetragonal tungsten bronze
structure; Structural Characterization.
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