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1. INTRODUCAO

Os materiais a base de nidbio vem ganhando destaques nos ultimos tempos
devido as suas aplicacdes nas industrias de alta tecnologia e energia limpa. O
niébio é utilizado na composicao das superligas metélicas do setor aeroespacial e
nos componentes eletroeletrénicos, como capacitores e células solares
sintetizadas por corantes (LIMA, 2010). As células solares sao importantes por
gerarem energia elétrica a partir de energia luminosa. Assim, € notorio que o
niébio € um elemento crucial para a induastria, principalmente em materiais e
estruturas fotovoltaicas e fotoeletroquimica, ja que, séo fontes cruciais de energia
limpa.

O Brasil detém mais de 90% das reservas mundiais de exploracao de nidbio,
sendo o maior produtor e exportador mundial (LIMA, 2010) O Ferro-Nidbio pode,
por exemplo, servir na producéo de carros mais leves e, por conseguinte, em um
menor consumo e emissdo de poluentes. Um carro médio possui entre 800 e
1.000 quilos de aco. Se forem retirados 100 a 150 quilos do automével, ele
economizara um litro de gasolina para cada 200 km rodados. Em obras de
infraestrutura de grande porte, o ferro-niébio pode substituir o aco e construir a
mesma estrutura com uma reducao de 60% do peso (IBRAM, 2012).

O Ministério de Minas e Energia do Brasil considera que o nidbio representa
um investimento estratégico para novas aplicacdes e pesquisa. Algumas areas
com alto potencial sdo equipamentos médicos, metais especiais, 6Oticos, industria
aeronautica, aeroespacial, automobilistica e de tecnologias avancadas (LOPES et
al., 2015).

O pentoxido de nidbio (Nb,Os) é um Oxido de metal com alto potencial. Isso
acontece porque o oOxido de metal € polimorfico e permite diferentes fases
estruturais. Essas fases sdo geralmente baseadas em grupos octaédicos de
NbOg, formando varias configuracdes de blocos ou colunas retangulares que da
um desempenho Unico ao Nb,Os (RANI et al., 2014).

A identificacdo das fases do cristal cresceu em popularidade nos ultimos
anos. Isso acontece porque as fases do cristal pemitem variadas morfologias que
variam de grandes cristais a granel para diferentes nanoestruturas. Em particular,
o Nb,Os nanoestruturado oferece alta razdes de volume e efeitos quanticos que
permitem interacdes fisicas e quimicas Unicas para ocorrer na superficie. Como
resultado, tais manipulacdes morfoldgicas influenciam nas propriedades 6pticas e
eletronicas do Nb,Os. Adicionalmente, as interagdes fisicas e quimicas também
podem ser modificadas através de outras rotas, como a incorporagdo de ions
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estranhos, alteracdes da fase cristalina e pos-tratamento térmico de sintese (LE
VIET et al., 2010; RANI et al., 2014)

Desta forma, o objetivo deste trabalho € estudar a influencia do tempo de
sintese, pelo método hidrotérmico assistido por micro-ondas, no material
pentoxido de nidbio, com a finalidade de definir o melhor tempo para a posterior
aplicabilidade.

2. METODOLOGIA

Para a obtencdo do pentoxido de nidbio, utilizou-se 2g de oxalato amoniacal
de niobio (cedido pela CBMM) solubilizados em 25 mL de é&gua destilada,
juntamente com 2 mL de perédxido de hidrogénio (H202). A solucéo foi agitada em
agitador magnético, mantendo uma temperatura de 50°C durante 10 minutos.
Apos, a solucéo foi levada a um recipiente de teflon, que foi acoplado na célula
reacional e submetida ao micro-ondas, inciando-se assim a sintese hidrotérmica
assitida por micro-ondas. A sintese foi realizada em temperatura constante de
130°C, rampa de aquecimento de 20 minutos e em diferentes tempos, como 15,
30, 45 e 60 minutos, com a finalidade de verificar a influéncia do tempo de sintese
no material final. Apdés a sintese, o precipitado foi seco em estufa a uma
temperatura de 90°C. O Nb,Os seco e em forma de pé foi destinado a
caracterizagcbes de difracdo de raios-x (DRX) e microscopia eletronica de
varredura (MEV).

3. RESULTADOS E DISCUSSAO

A Figura 1 apresenta os difratogramas das amostras de Nb,Os obtidas com
diferentes tempos de sintese, que possibilita avaliar as fases cristalinas presentes
na amostra. E possivel verificar que n&o existem diferencas no material com o
aumento do tempo de sintese. Ambas as amostras apresentaram resultados
semelhantes, indicando desta forma que o tempo de sintese deste material
especifico ndo influencia no resultado final obtido.

A mudanca de fase do pentéxido de nidbio é influenciada pelo aumento da
temperatura. Apenas com temperaturas acima de 500°C € possivel visualizar
fases cristalinas mais definidas.

A Figura 2 mostra os resultados obtidos pela microscopia eletrbnica de
varredura (MEV) das amostras de Nb,Os obtidas com diferentes tempos de
sintese. Isso possibilita investigar a superficie das amostras, juntamente com
energia dispersiva de raios x (EDX), onde foi possivel avaliar a composicao
quimica das amostras. E possivel verificar que ndo existem diferencas no material
com o aumento do tempo de sintese. Ambas as amostras apresentaram
resultados semelhantes, com formato e tamanho e grao irregulares. Isso Indica
gue o tempo de sintese deste material especifico ndo influencia no material final
obtido.

A Figura 3 apresenta a composicédo quimica presente na amostra de Nb,Os
realizada pela sintese de 15 minutos. Essa andlise foi realizada juntamente com a
medida MEV, através do EDX. Verifica-se a existéncia majoritaria de nidbio,
juntamente com o oxigénio, sendo estes dois constituintes do material em
questao.
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Figura 1 — DRX das amostras de Nb,Os obtidas com diferentes tempos de
sintese.
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Figura 2 — Imagens MEV das amostras de Nb,Os obtidas em diferentes
tempos de sintese, sendo (a) 15 minutos, (b) 30 minutos, (c) 45 minutos e (d) 60
minutos.
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Figura 3 — EDX da amostra de Nb,Os obtido pela sintese realizada em 15
minutos.

4., CONCLUSOES

Neste trabalho foi possivel obter o Nb,Os pelo método hidrotérmico assistido
por micro-ondas, demonstrando-se ser um método simples e rapido para
obtencdo dos po6s. As caracterizagbes das amostras foram importantes para
avaliar a influencia nos resultados de caracterizacdo. Experimentos comprovaram
que o tempo de sintese ndo altera as propriedades das amostras, indicando desta
forma a possibilidade de escolha de um tempo menor de sintese.
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