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Introducéo

De acordo com Wu, Liu e Chen (2009), os niobatos de
alcalinos nanoparticulados sdo materiais inovadores com
grande potencial para substituir os tradicionais materiais
piezoelétricos e Opticos a base de chumbo devido a sua
menor toxicidade e aspectos ambientais. Para serem
amplamente utilizados, desafios como a melhoria da
estabilidade térmica e a otimizacdo dos processos de
sintese devem ser superados. A diversidade de formas e
tamanhos das nanoparticulas de niobato alcalinos confere
a elas propriedades Unicas, possibilitando novas
aplicacdes, como a descontaminacdo ambiental. A sintese
de nanomateriais ceramicos permite obter uma variedade
de nanoestruturas (nanofios, nanotubos, nanofolhas e
nanoparticulas) com propriedades significativamente
diferentes das ceramicas convencionais. A maior area
superficial, densidade de defeitos, anisotropia e o
fendmeno do confinamento quéantico presentes nessas
nanoestruturas resultam em uma maior atividade
fotocatalitica. Essa caracteristica, em particular, torna as
nanoceramicas altamente promissoras para a degradagéo
de poluentes organicos, oferecendo uma alternativa
eficiente e sustentavel para o tratamento de efluentes.
Apesar do grande potencial, a aplicacdo desses materiais
é limitada pela complexidade de sua sintese. Um dos
principais desafios é obter materiais com propriedades
controladas e reprodutiveis, o que estd diretamente
relacionado com o método de sintese empregado. Nesse
contexto, o controle preciso da fase e da estrutura
cristalina é fundamental.

Metodologia

O presente estudo aborda a sintese de niobato de sodio e
niobatos de potéssio pela rota hidrotérmica, um
procedimento de alta pressdo realizado em autoclave de
aco, que permite a aceleracdo da producdo do material,
permitindo um bom controle sobre as propriedades do
material através do crescimento e formag&o de cristais. O
sistema empregado garante um tempo de aguecimento
reduzido até a temperatura de sintese, através de
monitoramento personalizado do aguecimento, o que
permite ter um maior controle das condigdes.

Neste trabalho, investigou-se a sintese de niobatos de
sodio sob diferentes condicGes reacionais. As condi¢des
investigadas foram baseadas na literatura e em estudos
prévios realizados pelo grupo de pesquisa. Como
precursores foram utilizados oxalato amoniacal de ni6bio
(NH4NbO(C204)2(H20):2].nH20) ¢ pentéxido de nidbhio.
A concentracdo de hidréxido de sodio foi ajustada de
acordo com o precursor: 12 M para oxalato amoniacal de
niébio e 6 M para pentoxido de nidbio, como descrito por
Wu, Liu e Chen (2009). Foram realizadas variacdes nos
pardmetros de tempo de reacdo e concentracdo do
precursor, a fim de avaliar sua influéncia nas
propriedades do material. As condi¢Ges experimentais de
sintese dos materiais estdo detalhadas na Tabela 1.

Niobatos de sodio
Precursor | Tempo | Temperatura | Concentragdo
(h) (°C) precursor (M)
Oxalato 2 160 0,231
Oxalato 6 160 0,077
Nb,Os 2 160 0,6M

Tabela 1 - CondicOes experimentais de sintese do
niobato de sodio.

Além disso, também foram sintetizados niobatos de sédio
utilizando como precursor oxalato amoniacal de nidbio e
com adicao de polietilenoglicol (PEG) (Shi et al., 2009).
A Tabela 2 apresenta um resumo das condi¢bes
experimentais empregadas na sintese dos materiais.

Niobatos de sodio
Tempo | Temperatura | Concentracdo | Concentragdo
(h) (°C) precursor (M) PEG (M)
2 160 0,231 0,522
6 160 0,077 0,1741

Tabela 2 - CondigOes experimentais da sintese do
niobato de sodio utilizando oxalato amoniacal de nidbio
COMO precursor.

A metodologia experimental para a sintese dos niobatos
de potassio envolveu a variacdo de dois parametros:
tempo de reacdo e concentragdo do precursor (oxalato
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amoniacal de nidbio). A concentracdo do hidréxido de
potassio foi fixada em 12M ao longo de todos os
experimentos. A Tabela 3 apresenta as condicdes
utilizadas na sintese dos materiais.

Niobatos de potassio
Tempo | Temperatura Concentracao
(h) (°C) precursor (M)
2 160 0,231
6 160 0,077

Tabela 3 - CondigOes experimentais da sintese do
niobato de potéssio utilizando oxalato amoniacal de
niébio como precursor.

Posteriormente, a fim de remover impurezas e residuos
de reagentes, os materiais sintetizados foram purificados
por lavagem repetida com agua destilada (quatro vezes)
e, em seguida, com acetona. Para garantir a completa
remocéo do solvente, as amostras foram secas em estufa
a 80°C durante 24 horas.

Por fim, os materiais foram submetidos a andlise por
Difracéo de Raios X (DRX) que permitiu a identificacdo
das fases do niobato de sédio e Microscopia Eletrdnica de
Varredura (MEV) para avaliacdo da microestrutura. Por
meio do MEV, foi possivel identificar particulas com
morfologias e dimens@es distintas. Amostras de niobatos
de sddio e potassio sintetizadas a partir do precursor,
oxalato amoniacal de niébio, foram submetidas a DRX e
MEV para caracterizagdo estrutural e morfoldgica. As
amostras de niobato de sodio obtidas a partir do
pentoxido de nidbio e com adicdo de PEG ainda nédo
foram caracterizadas por essas técnicas.

Resultados e discussao

Os materiais sintetizados foram submetidos a analise de
Difracéo de Raios X (DRX), que permitiu a identificacdo
dos materiais sintetizados e Microscopia Eletrénica de
Varredura (MEV) para avalia¢gdo da morfologia obtida.
Por meio do MEV, foi possivel identificar particulas com
diferentes dimensdes.

Flgura 1- Mlcrograflas MEV de nlobatos de s6dio

preparados a 160°C variando a concentracdo do
precursor e tempo variaveis (a) 0,077M at 6h
(b) 0,231M at 2h

Wil semwv:sokv WO: 5.02mm L VEGA3 TESCAN
Det: 5

SEM MAG: 5.00 kx

240228 -8 wm@n 040224 Performance in nanospace

Flgura 2 - Mlcrograflas MEV de nlobatos de potassio
preparados a 160°C variando a concentragdo do
precursor e tempo variaveis (a) 0,077M at 6h
(b) 0,231M at 2h

Os niobatos de sodio sintetizados sob ambas as condi¢Ges
de tempo exibiram conformagdes cubicas. As particulas
obtidas ap06s 2 horas variaram de 1 - 2 um, enguanto
aquelas sintetizadas por 6 horas variaram de 0,7 - 2 um.
Na Figura 2, observam-se aglomerados de particulas
muito pequenas, de natureza nanométrica, cuja textura
evidencia essa caracteristica. O equipamento de
Microscopia Eletrénica de Varredura (MEV) ndo possui
resolucdo suficiente para determinar o tamanho dessas
particulas diminutas. Portanto, sera necessario realizar
analises por Microscopia Eletronica de Transmissao
(TEM) para avaliar com precisdo morfologia dessas
particulas.

A outra técnica de caracterizacdo utilizada foi a analise
por difratometria de raios X (DRX) que permitiu a
identificacdo das fases cristalinas presentes nos materiais
sintetizados.

Os difratogramas apresentados na Figura 3 revelaram a
formacéo exclusiva da fase monoclinica do niobato de
sodio para as amostras sintetizadas por um periodo de 6
horas indicando alta pureza cristalina dos materiais
obtidos. O niobato de sodio sintetizado em 2 horas
apresentou, além do padrdo de difracdo caracteristico da
fase monoclinica com fase principal, picos adicionais,
indicando a presenga de uma fase secundaria nao
identificada.
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Figura 3 - DRX das amostras preparadas a 160°C
variando a concentragdo e o tempo.
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Figura 4 - DRX das amostras preparadas a 160°C
variando a concentragéo e o tempo.

A anélise dos difratograma apresentados na Figura 4
permitiu identificar a fase cristalina presente nas amostras
sintetizadas. Em ambos o0s casos, foi observada
exclusivamente a fase romboédrica do niobato de
potassio, indicando alta pureza e cristalinidade dos
materiais obtidos.

Conclusodes

O niobato de sédio (NaNbOs) foi sintetizado a 160°C,
variando as concentragGes do precursor e o tempo de
reacdo. Os resultados de difracdo de raios X confirmaram
a presenga de uma unica fase cristalina na amostra
sintetizada em 6 horas, enquanto a amostra sintetizada em

2 horas apresentou picos adicionais, indicando a
formacdo de uma fase secundaria. Para 0s niobatos de
potéssio, a analise dos dados de difracdo de raios X
indicou a formacdo exclusiva da fase romboédrica em
ambas as condicdes de sintese. O objetivo deste estudo
foi otimizar a sintese hidrotérmica de nanoparticulas de
niobatos alcalinos para aplicagbes fotocataliticas. As
morfologias dos niobatos de potassio apresentaram
aglomerados de particulas muito pequenas, de natureza
nanométrica, evidenciado pela textura. No entanto, para
ter confirmagdo exata do tamanho da particula, deve-se
realizar uma caracterizacdo utilizando a Microscopia
Eletronica de Transmissdo (MET). Ja as particulas de
niobato de sodio sintetizadas foram maiores do que o
esperado, variando entre 0,7 e 2 micrdmetros, o que pode
comprometer as propriedades fotocataliticas desses
materiais. Além disso, vale destacar que as amostras
sintetizadas com a adigdo de PEG e utilizando pentdxido
de niébio como precursor ainda ndo foram caracterizadas.
Essas caracterizacfes por DRX e MEV, serdo realizadas
em estudos futuros.
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