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RESUMO: A transicdo energética global exige o desenvolvimento de novos materiais funcionais com
propriedades especificas, como eficiéncia magnética, resisténcia térmica e estabilidade quimica. Nesse
cenario, os elementos terras raras (ETRs) desempenham papel estratégico em tecnologias de energia
renovavel e mobilidade elétrica, especialmente em imas permanentes, baterias e materiais para
eletronica fina. Este trabalho apresenta uma abordagem sustentavel para a produgdo de ceramicas
complexas com estruturas prototipo do tipo fluorita e perovskita, utilizando a metalurgia do p6 como
técnica central, com destaque para a moagem de alta energia como rota de sintese. Essa técnica
permite a obtencdo de nanomateriais em condi¢des de baixa temperatura, sem o uso de reagentes
toxicos, promovendo uma rota sintética de menor impacto ambiental € com potencial de escalabilidade
industrial. As amostras foram obtidas tanto a partir de 6xidos comerciais quanto de 6xidos recuperados
de residuos eletronicos, no ambito de projetos cientifico financiados pelo CNPq com a temadtica de
Mineracdo Urbana de elementos terras raras. Os materiais foram caracterizados por difragdo de raios
X, espectroscopia Raman e experimentos de alta pressdo em célula de diamante, com destaque para
transi¢des estruturais e fendmenos de amorfizacdo induzidos por pressdo. Dominar tecnologias que
agreguem valor as ETRs € estratégico para a soberania tecnoldgica do Brasil, permitindo transformar
nossos recursos naturais em produtos de alto valor agregado para a transi¢do energética.

PALAVRAS-CHAVE: Metalurgia do pd, Transi¢do Energética, Caracterizacdo de Materiais,
Moagem Mecanica de Alta Energia, Difracao de Raios X.

POWDER METALLURGY FOR THE PRODUCTION OF STRATEGIC MATERIALS FOR
ENERGETIC TRANSITION: COMPLEX CERAMICS BASED ON RARE EARTH
ELEMENTS

ABSTRACT: The global energy transition demands the development of new functional materials with specific
properties, such as magnetic efficiency, thermal resistance, and chemical stability. In this context, rare earth
elements (REEs) play a strategic role in renewable energy technologies and electric mobility, especially in
permanent magnets, batteries, and fine electronics. This work presents a sustainable approach for the production
of complex ceramics with prototype structures such as fluorite and perovskite, using powder metallurgy as the
central technique, highlighting high-energy ball milling as the synthesis route. This technique allows the
production of nanomaterials under low-temperature conditions, without toxic reagents, promoting a low-impact,
scalable process. The samples were obtained from both commercial oxides and oxides recovered from electronic
waste, within CNPq-funded scientific projects focused on the Urban Mining of rare earth elements. The
materials were characterized by X-ray diffraction, Raman spectroscopy, and high-pressure experiments in
diamond anvil cells, with emphasis on pressure-induced structural transitions and amorphization phenomena.
Mastering technologies that add value to REEs is strategic for Brazil's technological sovereignty, enabling the
transformation of natural resources into high-value products for the energy transition.
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INTRODUCAO

A busca por materiais avancados que sustentem a transicdo energética global tem
impulsionado a pesquisa em ceramicas funcionais com propriedades especificas, como estabilidade
térmica, resposta eletromagnética e resisténcia a ambientes extremos. Nesse cenario, os elementos
terras raras (ETRs) ocupam papel central, sendo amplamente utilizados em dispositivos estratégicos
como imas permanentes, catalisadores, sensores, lasers, € componentes para eletronica fina e energia
renovavel.

A metalurgia do po6, particularmente via moagem mecénica de alta energia, surge como uma
alternativa tecnologica promissora frente aos métodos convencionais de sintese — que geralmente
requerem elevadas temperaturas e reagentes toxicos. Essa abordagem permite obter cerdmicas
complexas com estruturas prototipo como fluorita e perovskita a partir de precursores simples e,
inclusive, de 6xidos recuperados de residuos tecnoldgicos, com menor impacto ambiental e maior
eficiéncia energética.

Ao fornecer energia por meio de impactos mecanicos repetitivos, a moagem de alta energia
possibilita reacdes fora do equilibrio termodindmico, levando a formagdo de fases cristalinas
metaestaveis ou inéditas, como observado nos sistemas Sm:NbO7, Sm2Sn207 ¢ SmXO0s (X = Cr, Mn,
Fe, Co). Esses materiais, obtidos com morfologia nanométrica e estabilidade estrutural mesmo sob
tratamentos térmicos ou pressdes elevadas, representam candidatos promissores para aplicagdes
tecnologicas em dispositivos da chamada transicdo energética. Para fins de énfase, foram
aprofundados neste trabalho os estudos envolvendo somente a ceramica do tipo fluorita na forma
SmsNbO».

Por fim, dominar rotas sintéticas inovadoras e sustentaveis para o processamento de ETRs —
como demonstrado neste trabalho — € uma estratégia essencial para ampliar a soberania tecnoldgica
nacional, agregando valor aos recursos minerais brasileiros e impulsionando solug¢des locais para
desafios globais.

MATERIAL E METODOS

A amostra de Sm:NbO- foi sintetizada por meio da técnica de moagem mecanica de alta
energia. Para isso, foram utilizadas proporg¢des estequiométricas de 6xido de samdario (Sm20;, Sigma-
Aldrich) e nidbio metalico (pureza 99%). A moagem foi realizada em moinho tipo Spex durante 17
horas, com esferas de aco como corpo moedor. As fases cristalinas formadas foram analisadas por
difracao de raios X (DRX) com comparagao aos padrdes do banco de dados ICSD.

Apds a sintese, a amostra foi submetida a condigdes extremas de pressao na linha de luz EMA
do Laboratério Nacional de Luz Sincrotron (LNLS). Foi utilizada uma célula de bigorna de diamante
(DAC) com bigornas de 400 um de didmetro e juntas de rénio pré-indentadas a 40 um, perfuradas com
furo central de 200 pm. O géas hélio foi utilizado como meio de transmissdo de pressdo, garantindo
comportamento hidrostatico até 45 GPa. Uma esfera de rubi do tipo “Chervin” foi usada para
determinacdo da pressao via espectroscopia de fluorescéncia.

Os padroes de DRX foram coletados entre 1 e 47 GPa, com tempo de exposi¢do de 90
segundos, utilizando radiacdo sincrotron na faixa de angulo de difracdo de 2—40°. O acompanhamento
da evolugdo estrutural com a pressdo foi feito com andlise qualitativa das mudangas nos picos e
discussao preliminar dos possiveis mecanismos de transi¢do de fase.

RESULTADOS E DISCUSSAO

A amostra de Sm3:NbO- foi obtida com sucesso por meio da técnica de moagem mecéanica de alta energia,
utilizando um moinho tipo Spex com esferas de ago inoxidavel como corpos moedores. Os precursores — 6xido
de samario (Sm20s) e nidbio metalico — foram pesados em proporg¢ao estequiométrica e submetidos a 17 horas
de moagem continua em atmosfera ambiente. Esse processo promoveu a formagdo da fase desejada por meio de
colisdes mecanicas repetidas, que induzem reagdes solidas fora do equilibrio termodindmico, permitindo a
formagdo de compostos complexos sem a necessidade de etapas térmicas posteriores.

Os padrdes de difragdo de raios X (DRX) obtidos ao longo do processo revelaram a evolugdo gradual da
reacdo, com o desaparecimento dos picos dos precursores ¢ o surgimento de reflexdes caracteristicas da fase
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fluorita defeituosa, com grupo espacial Fm-3m. A formacédo da fase majoritaria foi observada diretamente apos a
etapa de moagem, indicando eficiéncia do método mesmo em temperatura ambiente. Nao foram observadas
fases secundarias significativas.

A reprodutibilidade do processo foi validada por experimentos independentes, nos quais 0 mesmo padrao
cristalino foi obtido sob as mesmas condi¢des de sintese. A Figura 1 apresenta os difratogramas obtidos em
diferentes tempos de moagem, ilustrando claramente a transicdo de fases e a consolidacdo da estrutura fluorita ao
longo do processo. A auséncia de picos residuais dos reagentes e o perfil de banda larga nos picos confirmam
ainda a formacdo de uma estrutura nanocristalina, compativel com a natureza energética da sintese.
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Figura 1. Difracao de raios X acompanhando a evolucao estrutural da fase desejada.

Os padrdes de DRX sob pressdo revelaram que o SmsNbO- apresenta estrutura cristalina estavel nas
pressdes iniciais (1-6 GPa), com picos bem definidos. Na faixa de 6—22 GPa, observou-se deslocamento dos
picos, alteracdo de intensidade e surgimento de novos sinais, indicando uma reorganizagao cationica e o inicio de
transi¢do de fase. Em pressdes superiores (22—47 GPa), os padrdes apresentaram alargamento e redugdo
significativa da intensidade dos picos, compativel com o inicio de amorfizagdo induzida por pressdo. Os
difratogramas estdo demonstrados na Figura 2, abaixo.
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Figura 2. Difracao de raios X acompanhando o experimento em altas pressdes em célula de diamante

Acima de 36 GPa, ha evidéncia clara de colapso da ordem cristalina. Tais resultados sugerem a
ocorréncia de transicdo de fase do tipo fluorita ctibica para uma estrutura pirocloro distorcida, seguida de
amorfizacdo. O comportamento do SmsNbO- ¢é consistente com mecanismos de reorganizagdo estrutural
descritos para outros 6xidos de terras raras, ¢ destaca seu potencial funcional em condigdes extremas. Estudos
complementares de refinamento estrutural e modelagem computacional estdo em andamento para elucidar os
mecanismos envolvidos.

CONCLUSAO

A sintese do composto SmsNbO7 por meio da moagem mecanica de alta energia demonstrou ser uma
rota eficiente, sustentdvel e reprodutivel para a obtengdo de cerdmicas complexas a base de elementos terras
raras. A formacdo da estrutura tipo fluorita defeituosa foi confirmada por difragdo de raios X, com estabilidade
da fase sem a necessidade de tratamentos térmicos adicionais. A natureza nanocristalina do material e a auséncia
de fases secundarias revelam o potencial da técnica para sintese de compostos avangados com menor impacto
ambiental.

Adicionalmente, os estudos em condi¢des extremas de pressdo (até 47 GPa) evidenciaram estabilidade
estrutural até limites elevados, seguidos por transicdo de fase e amorfizagdo induzida por pressio —
comportamento relevante para aplicagdes tecnologicas exigentes. A capacidade do material de manter
integridade estrutural e responder a estimulos externos refor¢a seu potencial em areas como sensores, barreiras
térmicas e componentes para dispositivos da transi¢ao energética.

Por fim, o dominio desta rota de sintese e o uso racional de elementos estratégicos como as terras raras,
inclusive provenientes de fontes secundarias, contribuem para o fortalecimento da soberania cientifica e
tecnoldgica do Brasil e para o desenvolvimento de materiais funcionais alinhados com os principios da
sustentabilidade e inovagao.
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