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Introducio

Os niobatos alcalinos nanoparticulados sdo materiais
promissores para o desenvolvimento de dispositivos
piezoelétricos e Opticos, sdo mais ecologicos € menos
toxicos que aqueles a base de chumbo. (Wu et al., 2009).
Eles podem ser sintetizados em diferentes formas, como
nanofios, nanotubos, nanofolhas e nanoparticulas.
(Wermuth et al., 2019). Essas nanoestruturas podem
resultar em propriedades diferentes das ceramicas bulk,
como maior area superficial, maior densidade de defeitos,
maior anisotropia, confinamento quéntico e maior
atividade fotocatalitica. Essas propriedades resultam na
possibilidade da utilizagdo desses materiais em
aplicagdbes como na decomposicdo de poluentes
organicos.

Esses materiais podem ser obtidos através da rota
hidrotermal, um método a alta pressdo que possibilita
diminuir o tempo de produgdo do material, maior controle
do crescimento dos cristais € da sua morfologia, além de
proporcionar um maior controle das variaveis de sintese.
Esse trabalho tem como objetivo obter materiais
nanoparticulados a base de niobatos alcalinos por rota
hidrotermal para aplica¢do fotocatalitica. Desse modo,
foram sintetizados os niobato de litio, s6dio e potassio nas
seguintes condigdes de reacdo: temperatura 160 e 200 °C
e tempo 6 e 24h.

Metodologia

Os materiais foram sintetizados por rota hidrotermal. A
sintese foi realizada em sistema montado pelos
pesquisadores, ilustrado na Figura 1, constituido por uma
autoclave de aco munido com mandémetro, valvula de
alivio de pressdo e uma sonda para termopar, uma
resisténcia elétrica em manta e um sistema eletronico
para controle da temperatura projetado para controle PI
preciso.

Figura 1 — Sistema de Sintese.

Fonte: Os Autores.

Os reagentes utilizados foram hidréxido de litio (Li OH.
H,0), hidroxido de s6dio (NaOH) hidroxido de potassio
(KOH); oxalato amoniacal de Nidbio; agua destilada e
acetona.

Para a sintese desses materiais primeiramente preparou-
se duas solugdes: uma solu¢do com o hidroxido alcalino
e agua destilada e outra com oxalato amoniacal de niobio
e agua destilada.

Em seguida, misturou-se as duas solugdes e deixou em
agitacdo por 30 min; A solugdo obtida foi colocada no
recipiente de teflon e realizou-se a sintese dos niobatos
em autoclave a 160 e 200°C por 6 e 24h. A Tabela 1
representa as condi¢des de sintese realizadas.

A purificagdo foi realizada por centrifuga¢do. Realizou-
se a lavagem trés vezes com agua destilada e uma vez
com acetona. O material obtido foi levado a estufa para
secagem por 24h e caracterizado por DRX, MEV ¢ BET.
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Tabela 1 — Condicoes de Sintese.

Amostra Temperatura Tempo (h)
()

LiNbO3 160°C — 160 6

6h

LiNbO3 200°C — 200 24

24h

NaNbO3 160°C - 160 6

6h

NaNb03 200°C — 200 24

24h

KNbO3 160°C — 160 6

6h

KNbO3 200°C - 200 24

24h

Fonte: Os autores.

Ademais, com o objetivo de compreender sobre como
ocorre do processo de fotocatalise, realizou-se um teste
fotocatalitico utilizando de oxido de titdnio (TiO»).
Utilizou-se 80 ml de uma solugdo de 50 ppm de indigo
Carmim, adicionou-se 0,16 g de TiO, e analisou-se a
decomposicdo desse corante em agitagdo e com
incidéncia de luz UV, tirando aliquotas em intervalos de
tempo de 10 minutos para analise no UV-Vis.

Resultados e discussao

Por meio da técnica de Difragdo de Raios X, foi possivel
verificar a obtencdo de uma fase tnica do Niobato de
Potassio em ambas condic¢Oes de sintese, como observado
na Figura 2. Ademais, também foi possivel a obtengao do
niobato de sodio.

Figura 2- Difratograma Niobato de Potassio.
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Fonte: Os autores.

As imagens de MEV obtidas permite analisar a
morfologia do material obtido. Variando as condigdes de
sintese foi possivel obter materiais com formatos ctibicos
como o niobato de sodio apresentado na Figura 3, a
esquerda (NaNbOs; 160°C- 6h) e com formato mais
alongado como na imagem a direita (NaNbOs 200°C —
24h). No entanto, para amostras de potéssio e litio, as
imagens de MEV mostraram aglomerados de particulas
muito pequenas e ndo foi possivel apresentar conclusoes
sobre o tamanho de particula devido a limitagcdes da
técnica.

Figura 3 — MEV Niobato de Sodio.
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Fonte: Os autores.

A Tabela 2 apresenta um resumo dos resultados das
caracterizacoes realizadas.
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Tabela 2 — Resumo das Caracterizagdes Realizadas.

Amostras DRX MEV Area
Superficial
(m?/g)

LiNbO3  Nio Aglomerado Nio
160°C -  Realizado de realizado
6h particulas
LiNbO3  Nao Aglomerado Nao
200°C—  Realizado de realizado
24h particulas
NaNbO3  Estrutura Aglomerado 2.093
160°C -  Monoclinica  de
6h particulas

cubicas
NaNb03  Estrutura Aglomerado Nio
200°C—-  Monoclinica de realizado
24h particulas

mais

alongadas
KNbO3 Estrutura Aglomerado 2.058
160°C —  Ortorrdombica de
6h particulas
KNbO3 Estrutura Aglomerado 3.267
200°C—  Ortorrombica de
24h particulas

Fonte: Os autores.

O teste fotocatalitico realizado permitiu perceber a
degradagdo do corante, através de uma diminui¢do da
concentragdo apos 2 horas, como ilustrado na Figura 4.

Figura 4 — Grafico Concentracdo x Tempo
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Fonte: Os autores.

Conclusoes

A partir das sinteses propostas foi possivel a obtengdo do
KNbO3 e do NaNbOs nas condigdes: 160 e 200°C por 6 €
24 horas, respectivamente, além da caracterizag¢do desses
materiais quanto estrutura e morfologia.

O teste fotocatalitico possibilitou entendimento sobre
esse processo, além de atestar a propriedade fotocatalitica
do 6xido de titanio.
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