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RESUMO

Niobato de sdédio € um material dielétrico potencialmente importante por suas
propriedades piezoelétricas. Possui estrutura do tipo peroviskita, na sua forma mais
estavel. Neste trabalho, prop8e-se uma nova rota de preparacdo do NaNbO3,
utilizando o Nidbio metélico em uma solucdo aquosa de hidréxido de sédio a baixas

temperaturas.
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INTRODUCAO

O Niobato de sodio € uma ceramica que a temperatura ambiente tem uma
estrutura ortorrombica, grupo espacial Pbma. O interesse por esse material baseia-

se na sua fase perovsikita que exibe propriedades piezoelétricas.



Existe uma variedade de rotas de preparacao do NaNbO3 [2] que utilizam, em
sua maioria, o pentoxido de niébio. Neste trabalho propde-se uma rota de obtencéo
do NaNbO; através do Nidbio metélico. [3]

O Niobio é um metal de transicdo, inerte e de dificil reacdo com outros
elementos exceto o0 oxigénio, com o qual reage facilmente. O Brasil possui uma das
maiores reservas de Niobio do mundo dai o interesse em trabalhar com este

elemento.

MATERIAIS E METODOS

O procedimento experimental de obtencdo do Niobato de Sddio consiste em
adicionar o Niobio metalico a uma solugcdo aquosa e Hidroxido de Sodio segundo
uma reacao abaixo:

2H,0 + NaOH + Nb = NaNbO; + 5/2H, (?)

A mistura assim obtida foi aquecida em uma estufa a uma temperatura de
80T por um periodo de 24h. Trés amostras distintas foram obtidas para diferentes
molaridades da solucdo de NaOH em agua: 1M, 3M e posteriormente, 0,5M.

Para a obtencdo da primeira amostra foram adicionados 3,66g NaOH , em
91,45 mL de &gua ultra pura obtendo uma solucdo aquosa de molaridade 1M.
Adicionou-se a esta solucdo 8,506g de Nb metalico, para a obtencdo de 15g de
niobato de sodio

Na preparacdo da segunda amostra, 12g de NaOH foram adicionados a
100mL de agua para a obtencdo de uma solucdo 3 molar e 27,99 de Nb metaélico
foram adicionados a essa solucéo.

A terceira amostra foi preparada adicionando-se 3,99g de NaOH em agua
afim de formar 200mL de uma solucdo 0.5 molar e 9,29g de Nb foram adicionados a
esta solucéo.

RESULTADOS E DISCUSSAO

A morfologia das amostras foi analisada por microscopia Optica e por
microscopia eletrénica de varredura (MEV) usando um microscopio JEOL modelo
JSM-5800-LV (Laboratorio de Microscopia Eletronica do IME).



A composicao quimica qualitativa das amostras foi analisada por espectros de
Energy Dispersive Spectroscopy (EDS). A identificagdo das fases cristalinas foi
realizada por difracdo de raios-X (Difratbmetro X Pert PRO (Philips, Panalytical-
Laboratorio de Difracdo de Raios- X do CBPF).

As andlises em MEV e as imagens microscopia Optica, mostram que 0s
precipitados obtidos em ambas as amostras exibem formato geométrico prismatico
com uma grande variacdo quanto ao tamanho e ainda apresentam aglomerados.

A amostra 1M apresentou um maior crescimento de precipitados em relacéo a
amostra 3M, conforme pode-se observar na figura 1. A primeira apresentou tamanho
de precipitados estimado entre 38 um e 71um, enquanto a amostra 3M apresentou

precipitados variando entre 19um e 38 um.
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Figura 1- Imagens em MEV das amostras 1M(a) e 3M(b)

Verificou-se também a presenca de alguns fragmentos de aglomerados do
material, conforme pode se observar na figura 2, sendo que na amostra 1M h& uma

maior presenca desses fragmentos.




Figura 2- A e C imagens em MEV da amostra 1M; B e D imagens em MEV da amostra 3M

As analises em EDS apontam a presenca dos elementos Na, Nb, e O,
obedecendo a razdo 1:1:3, conforme mostra a tabela 1, o que sugere a obtencao de
NaNbO; através dessa rota de preparacdo. Para identificar a composicdo dos
diferentes precipitados apresentados, foram selecionados dois pontos distintos de
cada uma das trés amostras, os quais foram denominados: precipitado facetado e
aglomerado.

Os resultados preliminares dos EDS indicaram um resultado positivo nesta
rota de preparacdo, mas ao fazer as analises iniciais em DRX pelo método de
Rietveld, estas indicaram que a formacao do Niobato de sodio se deu em quantidade
muito pequena, aproximadamente 15%, e que houve uma sobra relevante de NaOH,
80%. A partir destes resultados, optou-se por diminuir a molaridade da solucédo de
NaOH em agua para 0,5 molar.

A analise morfologia em MEV indicou um maior crescimento dos precipitados
0,5M em relacao as amostras anteriores, conforme mostra a figura 3.

Figura 3- Imagens em MEV das amostras 0,5M e 1M, respectivamente



As andlises em EDS das amostras 0,5M mostram que a fase amorfa

apresenta uma grande concentracdo de sédio, conforme mostra a figura 6, de onde

se conclui que este precipitado amorfo € uma sobra de NaOH.
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Tabela 1 — Porcentagem atémica dos elementos presentes nas amostras 3M, 1M e 0,5M
% atomica — 3M % atdmica — 1M % atomica — 0,5M
Elemento | Precipitado | Precipitado | Precipitado | Precipitado | Precipitado | Precipitado
amorfo facetado amorfo facetado amorfo facetado
Na — K 16,04 17,23 13,36 18,55 55,45 19,76
Nb —L 20,95 19,74 21,75 19,56 4,23 20,06
O-K 61,66 60,26 62,72 59,38 39,65 60,03
O/Na 3,84 3,49 4,69 3,20 0,71 3,04
O/Nb 2,93 3,05 2,88 3,04 9,37 2,99
CONCLUSAO

Os resultados obtidos indicam o sucesso aparente da rota de preparacao

proposta, contudo com um rendimento ainda muito baixo. Um proximo passo seria

alterar alguns dos parametros, como o tempo de preparo e a temperatura, visando

um melhor rendimento.
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