
 

CARACTERIZAÇÃO ESTRUTURAL E MORFOLÓGICA DE LiNbO3 
NANOESTRUTURADO E OBTIDO A PARTIR DA SÍNTESE POR COMBUSTÃO 

EM SOLUÇÃO 
 

GABRIELA ESCOBAR HOCHMULLER DA SILVA1; SILVANA KIMURA NUNES2; 

SILVANA DA DALT3; CARLOS PÉREZ BERGMANN4 ; ANTONIO SHIGUEAKI 

TAKIMI5 

1UFPEL – gabrielahochmuller@gmail.com 
1UFPEL- silvanakn@gmail.com 

³UFPEL - silvana.da.dalt@ufrgs.br 
4UFRGS - bergmann@ufrgs.br 

5UFRGS – antonio.takimi@gmail.com 

 
 

1. INTRODUÇÃO 
 
O niobato de litio (LiNbO3) é um material ferroelétrico funcionalmente importante, 
principalmente por causa da sua aplicação relevante em dispositivos 
ópticos(KATO et al. 2015) principalmente como guias de onda; 
microeletrônica(DÍAZ et al. 2014); piezoelétrico ( MATSUNAMI et al. 2008), 
fotocatalítico (INOUE et al. 1986), e como biomaterial(CAI et al. 2014), pois é 
biocompatível e não-tóxico. O niobato de lítio pode ser obtido como cristal único, 
picristalino, filme fino, pó ou granulado (TUMULURIA, JAMES, Raju, K.C.  2014), 
e Ainda sob forma anoestruturada, o que lhe confere propriedades mecânicas, 
químicas e térmicas adicionais. 
Existem várias maneiras de se preparar pós de LiNbO3, incluindo métodos 
convencionais como a reação de estado sólido, e não convencionais como sol-gel 
(SATAPATHY et al. 2012), hidrotérmico (YU et al. 2007), síntese por combustão, 
entre outras (KUO et al 2012). 
A síntese por reação de combustão em solução (SCS) é uma técnica eficiente na 
obtenção de pós com partículas manométricas. Também conhecido como síntese 
auto-propagante, esse método se diferencia dos demais métodos químicos por ser 
auto-sustentável, pois o calor para que ocorra a reação é proveniente da própria 
reação. Além disso, outra vantagem apresentada é a obtenção da fase de LiNbO3 
romboédrico a temperaturas relativamente baixas quando comparado com outros 
métodos (Kuo et al. 2012). 
Este trabalho tem como objetivo produzir via reação por combustão em solução 
iobato de lítio nanoestruturado, utilizando como combustíveis ácido oxálico, 
anidrido maleico, glicina e sacarose e posteriormente caracterizá-lo quanto à sua 
estrutura e morfologia. 
 

2. METODOLOGIA 
 

Neste trabalho, o niobato de lítio (LiNbO3) foi sintetizado a partir da mistura de 
comburentes (nitrato de lítio (LiNO3, Synth Química Fina), oxalato amoniacal de 
nióbio hidratado (CBMM) e combustíveis (ácido oxálico, anidrido maléico, glicina e 
sacarose, todos fornecidos pela Vetec Química). Os precursores foram 
empregados na proporção estequiométrica 1:1 entre combustíveis e comburentes, 
misturados em um béquer de vidro com pequena quantidade de água deionizada. 
As reações de combustão ocorreram em forno elétrico tipo mufla à 600ºC (Quimis 
Aparelhos Científicos), e após a síntese os produtos da combustão foram 

mailto:bergmann@ufrgs.br


 

cominuídos até se tornarem passantes em uma peneira com abertura de 43μm. As 
amostras sintetizadas foram caracterizadas por análise termogravimétrica (TGA), 
por de difração de raios X (XRD) em um difratômetro Philips, modelo X’Pert MPD 
equipado com monocromador de grafite e ânodo fixo operado a 40 kV e 40 mA. Os 
tamanhos de cristalito das amostras foram determinados através do método single-
line usando o software WinFit 1.2, e a microscopia eletrônica de varredura realizada 
em um microscópio Jeol modelo 6060. 
 
 

3. RESULTADOS E DISCUSSÃO 
 
Como podemos observar pelos difratogramas (figura 1), quando o combustível 
empregado foi a glicina (LiGl) e o ácido oxálico (LiAO), a única fase presente 
detectável pelo difratograma foi o LiNbO3 romboédrico. Entretanto, ao utilizar 
anidrido maléico (LiAM) e sacarose (LiSa), uma fase secundaria (não identificada) 
é formada durante a reação, presente em pequena quantidade. 

 
Figura 1: Difratogramas das amostras de LiNbO3 

 
A análise térmica dos produtos formados nas reações (Figura 2) mostra um 

comportamento similar em todas as amostras. Se observa uma pequena perda de 
massa (~2%) até 500ºC, que pode ser atribuída a oxidação do carbono gerado 
como resíduo da reação de síntese. A segunda perda de massa (~1%), que se 
inicia em 650ºC pode ser atribuída ao carbonato de lítio Li2CO3, que pode se formar 
pela carbonatação do nitrato de lítio durante o procedimento de preparação das 
soluções. Para testar esta hipótese, foi realizada a análise térmica de uma amostra 
de Li2CO3 pura, onde pode se observar uma grande perda de massa iniciando a 
aproximadamente 650ºC, mesma temperatura onde há perda de massa na amostra 
de LiNbO3. 



 

 
Figura 2: análise TGA das amostras de LiNbO3 e de Li2CO3 

 
O aspecto poroso das amostras de LiNbo3 obtidas na microscopia eletrônica 

de varredura (MEV), pode ser observado na Figura 3, esse fator se deve as 
elevadas temperaturas originadas pela reação exotérmica de combustão que dá 
origem as nanopartículas, levando a sua sinterização e formando os agregados. 

 

 
 

Figura 3: MEV das amostras de LiNbO3 obtido por SCS a partir de ácido 
oxálico (a), anidrido maleico (b), glicina (c) e sacarose (d) 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 



 

4. CONCLUSÕES 
 
Pode-se concluir que é possível obter o niobato de lítio nanoestruturado a partir 

da síntese por combustão em solução utilizando ácido oxálico, anidrido maleico, 

glicina e sacarose, como combustíveis. Os difratogramas de raios X das amostras 

obtidas apresentaram cristalinidade com fase única do LiNbO3. A morfologia do 

pó sintetizado é composta de aglomerados e macroporos, caracteristcas 

compatíveis da síntese por combustão. Estes resultados indicam mínimas 

variações estruturais entre os combustíveis empregados. Desta forma a 

caracterização morfológica e estrutural condiciona o material obtido para diversas 

aplicações tecnológicas. 
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