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1. INTRODUCAO

O pentdxido de nidbio (Nb20s) é um semicondutor de grande importancia
do ponto de vista tecnoldgico. Suas notaveis propriedades quimicas e fisicas
fazem dele um material promissor para aplicacdo como adsorvente, sensor de
gases, células solares e em componentes eletrocrémicos. Isto faz do nidébio um
elemento crucial para o desenvolvimento industrial nas proximas décadas, sendo
definidos oficialmente como matéria-prima critica para as industrias da Unido
Europeia e dos EUA (LOPES et al., 2015).

Dentro desse panorama, o Brasil destaca-se como o detentor de mais de
90% das reservas mundiais exploraveis de niébio, maior produtor e exportador. A
fim de expandir a exploracdo do potencial do material no pais, o Ministério de
Minas e Energia do Brasil (2010) recomenda ampliar e disseminar sua utilizacédo
pelas industrias siderargica e metallurgica, além de fomentar, por meio da
pesquisa, o desenvolvimento de novos produtos e compostos para uso em se-
tores de equipamentos médicos, metais especiais, 6ticos, industria aerondutica,
aeroespacial, automobilistica e de tecnologias avancadas (LOPES et al., 2015;
IBRAM, 2012).

Uma das importantes aplicagbes do Nb20s, como ja levantado, € em
células solares, em especial as sensibilizadas por corante (CSSCs), na qual o
controle no tamanho de particulas é de extrema importancia para 0os parametros
fotovoltaicos. Um método voltado para este controle € o de sintese hidrotermal,
gue consiste na utilizacao de solu¢des aquosas de metais em reatores fechados a
temperaturas superiores a de ebulicho da &agua. Nessas condicbes as
propriedades dielétricas, viscosidade e densidade da agua sao alteradas e
determinantes na obtencédo de particulas de 6xidos metélicos (VIOMAR et al.,
2016; RANI et al., 2014).

Leite e colaboradores sintetizaram particulas de Nb20s utilizando oxidac&o
com peréxido de hidrogénio, dando origem a um complexo soltuvel do metal, ap6s
0 processo de sintese hidrotérmica obteve-se particulas de aproximadamente 100
nm, indicando que o controle preciso da temperatura e do tempo de reacéo
interfere na morfologia do material sintetizado Nb20s (LOPES et al.,, 2015;
VIOMAR et al., 2016; LEITE et al., 2006).

A partir disso, foi desenvolvido este trabalho, com o objetivo de estudar a
influéncia da temperatura de sintese, pelo método hidrotérmico assistido por
micro-ondas, do material.
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2. METODOLOGIA

O pentoxido de nidbio foi sintetizado pelo método hidrotérmico assistido por
micro-ondas. Para isso, utilizou-se 2g de oxalato amoniacal de niébio (cedido pela
CBMM), 25 mL de agua destilada, e 2 mL de peréxido de hidrogénio (H202). A
solucéo foi agitada em agitador magnético, mantendo uma temperatura de 50°C
durante 10 minutos. A solucéo foi adicionada em um recipiente de teflon, que foi
colocado em uma célula reacional e submetida posteriormente ao micro-ondas,
iniciando-se assim a sintese hidrotérmica assistida por micro-ondas. A sintese foi
realizada em tempo constante de 15 minutos e com uma variacédo da temperatura,
iniciando-se em 100°C e aumentando-se de 5°C em 5°C até 130°C. Essa
mudanca de temperatura foi realizada para verificar a influéncia da temperatura
no material final obtido, até obter a temperatura maxima para a pressdo maxima
do micro-ondas (12 bar). Os dados foram comparados com a literatura, atraves de
graficos de Pressao versus temperatura (PxT).

3. RESULTADOS E DISCUSSAO

A Figura 1 demonstra as imagens da obtencdo do Nb20s pela sintese
hidrotérmica assistida por micro-ondas. E possivel observar as diferencas de
coloracdo nas amostras de obtidas. Notou-se que conforme o aumento de
temperatura, obteve-se uma coloracdo mais esbranquicada e mais leitosa,
indicando assim um aumento na concentracdo de solidos. Os testes foram
conduzidos a até 130°C, pois nessa temperatura se atingiu a pressdo maxima do
microondas.

Figura 1 — Comparacdo da coloracdo das amostras de 100°C, 105°C, 110°C,
115°C e 120°C

Na Figura 2 é possivel visualizar os graficos de PxT da 4gua, da amoénia e
do peréxido de hidrogénio. Através da andlise dos graficos pode-se estabelecer
algumas relacdes nos resultados obtidos. A agua a temperaturas elevadas
desempenha um papel essencial nas transformac¢des de um material precursor,
uma vez que propriedades como a constante dielétrica, densidade e viscosidade,
sdo alteradas em tais condi¢cdes. A agua atua como um agente da reacdo,
acelerando o processo cinético das reacdes de hidrdlise. Com o aumento da
temperatura, a solubilidade das espécies ibnicas € aumentada e, com a baixa
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viscosidade da agua, passam a ter maior mobilidade, permitindo a rapida
formagdo dos nucleos, com alta uniformidade. O controle preciso sobre as
condicbes de sintese hidrotérmica é a relevante para a preparacdo de
semicondutores nanoestruturados com as caracteristicas desejaveis.

A medida que a temperatura da agua aumenta, a pressao também aumenta,
conforme a Figura 2 (a). A véalvula de presséo utilizada no reator da sintese,
possui afericdo de pressdo maxima de 12 bar, indicando a utilizacdo de uma
temperatura de 175°C. Porém, além da agua destilada utlizada na sintese,
utilizou-se um precursor que possui ambnia em sua composicdo (oxalato
amoniacal de niobio), que também influencia no aumento da presséao (Figura 2
(b)). A H202 também é um parametro que influencia na presséao final de sintese.
Tendo em vista a influéncia desses parametros, os testes realizados para a
definicdo da melhor temperatura a ser utilizada dentro do limite da pressao que
pode ser utilizada, foram relevantes. Com base nisso e com os testes de variagéo
de temperatura, verificou-se que a temperatura de 130°C foi a ideal, ja que a
pressdo obtida para essa temperatura foi de 10 bar, sendo esta presente dentro
do limite estabelecido pelo medidor de pressdo. Por seguranca, resolveu-se nao
utilizar temperatura mais elevada, evitando assim a extrapolacdo da valvula de
pressao.
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Figura 2 — Grafico de pressao versus temperatura, sendo: (a) agua; (b)
amonia; (c) H20:.
Fonte: Adaptado de Perry’s Chemical engineers Handbook (1997).

4, CONCLUSOES

Com este trabalho foi possivel obter o Nb20s pelo método hidrotérmico
assistido por micro-ondas, bem como verificar que a temperatura final influencia
na obtencdo da amostra. O teste também foi importante para verificar como o
material se comporta nas diferentes condi¢cdes de temperatura.

Outra conclusédo que se pode chegar foi que o método por micro-ondas €
vantajoso, pois se obtém o material em curto tempo e em baixa temperatura.
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