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1. INTRODUCAO

O niobato de potassio (KNbO3) tornou-se promissor devido a sua variedade de
aplicagcbes no ramo tecnolégico por apresentar excelentes propriedades eletro-
opticas, Opticas néo lineares e foto-refrativas. (AMINI, 2009)

Materiais a base de niobato de potassio destacam-se por suas propriedades
Opticas, fotocataliticas, ferro, piezo e piroelétricas que permitem aplica-lo como
conversor de frequéncia, guia de onda e armazenador holografico.

Pertencentes das perovskitas ferroelétricas podem apresentar diferentes
estruturas e mudancas de comportamento de semicondutor, capacidade de adsor¢cao
de moléculas, possibilidade de substituicdo parcial dos metais, caracteristicas as
guais as tornam relevantes e importantes para aplicacdes na industria quimica.
(BIROL, 2005)

A sintese de 6xidos metalicos mistos a base de niobio pelo método hidrotermal
assistido por micro-ondas (MHS), tornou-se relevante por apresentar estruturas
versateis e gerarem uma diversidade de matérias que agregam propriedades fisico-
guimicas diferenciadas (PAULA, 2008) e (GOH, 2011).

Essa sintese pode produzir materiais com diferentes morfologias em escalas
nanomeétricas de KNbOs. Este método oferece uma alta taxa de aquecimento, o que
leva a uma melhor dissolucdo dos precursores e a energia do micro-ondas promove
uma distribuicdo ndo uniforme de energia dentro do reator aquecendo o sistema de
forma eficiente e rapida, acelerando o processo de cristalizacdo (GOLOVINA, 2013).

O método hidrotermal é viavel para sintese e aplicacdo em diferentes contextos
por obter uma estrutura definida de um dado material controlada por parametros como
pH, temperatura, tempo de aquecimento, pressdo e meio reacional.

Este trabalho oferece uma investigacdo sistematica da razdo molar de
precursores (KOH e Nb20Os) e como essa relacéo afeta a morfologia do KNbO3 obtido.
Seu objetivo foi sintetizar o niobato de potassio (KNbOs), por meio do método
hidrotermal assistido por micro-ondas para avaliar a formacao dos cristais de nidbio e
por fim analisar a condutividade do material através de sua refletancia para future
aplicacado em células solares.

Foram estabelecidos a influéncia do tempo e temperatura da sintese e a
concentracdo de reagentes na estrutura e morfologia do KNbO3 resultante e, com
base nas técnicas de Microscopia Eletrénica de Varredura (MEV) e Espectroscopia
de UV-Vis, pbde-se caracterizar as amostras obtidas.
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2. METODOLOGIA

A sintese foi realizada a partir da mistura de 50 ml de 4gua destilada e 24,75¢g
de hidréxido de potéssio, com agitacdo por 10 minutos em temperatura ambiente.
Apbés a completa dissolucdo do reagente foi adicionado o Oxido de niébio em
diferentes quantidades em cada etapa do experimento com propor¢des de razao de
1:1 e 1:2 de KOH/Nb20s, sendo a quantidade inicial de 6xido de 0,696g.

A partir dos precursores em solucéo, fez-se transferéncia para o copo reacional
de Teflon®, que foi colocado dentro da cela reacional com valvula de seguranca e
manbémetro, vedada hermeticamente para evitar vazamento devido a pressao gerada
em seu interior e acondicionada no forno micro-ondas adaptado para o processo HSM
Figura 2.1.

Figura 2.1 — Micro-ondas adaptado HSM e célula reacional, respectivamente.

Foram utilizados dois parametros de temperatura e, conforme essa mudanca,
foi necessario modificar proporcionalmente o tempo em cada patamar das amostras.

A quantidade inicial de Nb2Os foi de 1,392 gramas na primeira sintese (S1), e
foi reduzida pela metade nas sinteses posteriores (S2 e S3). Em ambas sinteses foi
utilizada uma rampa de aguecimento de 3,4°C/min. As sinteses 1 e 2 comegaram em
30 °C até atingir o patamar de 200°C, mantido por 60min. Na sintese 3, a temperatura
também comecou em 30 °C até atingir o patamar de 190 °C, mantido por 60 min.

AplOs a sintese, o sistema foi naturalmente resfriado até a temperatura
ambiente. O p6 obtido precipitou durante o resfriamento da solucdo, que apresentava
pH=14. O sobrenadante foi descartado e o material sintetizado foi lavado
repetidamente com agua destilada, também descartada, até seu pH ser neutralizado.
Em seguida foram colocadas em estufa a 70 °C por 24 horas.

Figura 2.2 — Amostra ap6s secagem em estufa e p6 de KNbOj3 obtido apos raspagem (respectivamente).
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3. RESULTADOS E DISCUSSAO

Para observar a morfologia e os diferentes tamanhos de particulas, foram
realizadas analises por microscopia eletrénica de varredura apés a sintese (Figuras
3.1 e 3.2). Observou-se em todas as micrografias do KNbOs a formacao
majoritariamente de nanotorres sobrepostas umas as outras e ligadas entre si e
alongamentos em sua estrutura, caracteristica atribuida ao KNbOs sintetizado com
variagdo molar acima 6,5M do KOH (Santos, 2002).

A formagao de KNbO3z com morfologia de nanotorres com razdo molar de KOH
no sistema é aumentada proporcionalmente com o aumento dessa razdo molar (QIU,
2013).

Em certas regibes das sinteses 1 e 3, ha formacdo de grandes blocos ou
agregados, que apresentam forma irregular com variacao dos tamanhos de particula
(CHAISAN, 2008).
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Figura 3.1 — Imagens do MEV das superficies do KNbO3 com ampliagédo de 20x. Sendo (A) sintese 1,

(B) sintese 2 e (C) sintese 3.

Figura 3.2 — Imagens do MEV das superficies do KNbO3 com ampliagdo de 100x. Sendo (A) sintese
1, (B) sintese 2 e (C) sintese 3

4. CONCLUSOES

A pesquisa abordou o estudo do processamento e caracterizacdo do niobato
de potassio (KNbOsy para futura aplicagdo em células solares. Foram obtidas
nanoestruturas unidimensionais de KNbOsz através da cristalizagéo obtida pela reacéo
entre Nb2Os e KOH sob método MHS. Apés analise das micrografias percebeu-se que
este método tem como caracteristica principal a possivel formacao de particulas muito
pequenas com morfologia diferenciada afetada por fatores de temperatura e
proporcdo de razdo molar, que afetam as estruturas, podendo alterar o
comportamento fisico-quimico. Assim, deve-se realizar outros ensaios de
caracterizacdo para conferéncia de propriedades desejadas.
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