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Introducédo |

Os oxidos de tungsténio tem sido muito estudados
como fotocatalisador na oxidagdo de compostos
organicos? e inorgénicos, como filmes
eletrocrdmicos? em janelas inteligentes e em painéis
solares®. Na Ultima década o nimero de trabalhos
relacionado aos Oxidos de tungsténio tem
aumentado, quase duplicado. O presente estudo
busca as condi¢Bes 6timas de obtencdo do oxido de
tungsténio(VI) variando a concentragdo de acido
nitrico e a temperatura de calcinacdo do precursor.
Seréo estudadas as propriedades espectroscopicas
e estruturais do trioxido de tungsténio.

Resultados e Discusséo |

As amostras de tribxido de tungsténio foram
preparadas por precipitacdo com tungstato de sédio
e acido nitrico em concentracdes de 0,142 e 0,852
mol L e calcinadas a 600 e 800°C por duas horas,
sendo entdo levadas & um periodo de maturacdo de
70 horas ao abrigo da luz. Durante o processo de
obtencdo do oxido de tungsténio(VI) foi observada
pela coloracdo azulada, a formacdo de provavel
oxido ndo estequiométrico, correlacionado a
exposicdo do precursor a radiacdo solar. Foi
observado também que a formacdo desta fase
secundaria ocorre apenas em concentracdes mais
reduzidas de &cido nitrico, abaixo de 0,250 mol L1,
sendo a exposicdo a radiacdo solar um fator
decisivo. Uma tentativa de separar as fases por
centrifugacdo foi realizada isolando-se a fase azul
dispersa. As amostras do precursor do oxido de
interesse calcinadas a 600°C por duas horas
apresentaram muitos dos modos vibracionais
relacionados aos hidratos de triéxido de tungsténio
(194, 174, 150 cm1)* nos espectros vibracionais de
espalhamento Raman (Figura 1), o que sugere que
nem toda agua foi eliminada. Ja quando estas foram
calcinadas a 800°C também por duas horas a
maioria destes picos comuns para os hidratos
desapareceram. O aumento da temperatura de
calcinacdo de 600 para 800°C levou a uma maior
cristalinidade, alterando também a coloracdo de
amarela das fases hidratadas, para verde-
amarelada, caracteristica do oxido anidro. Embora a
concentracdo de 4&cido nitrico, durante a
precipitacdo, ter grande influéncia na quantidade da
fase espuaria azul formada, esta ndo apresentou
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interferéncia  significativa nos espectros de
espalhamento Raman da fase calcinada.
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FIGURA 1- Espectros  vibracionais  de
espalhamento Raman das amostras preparadas em
meio de acido nitrico 0,142 mol L (a,b) ou 0,852
mol L (c,d) e calcinadas a 600°C (a,c) ou 800°C
(b,d).

As analises por difracdo de raios X indicaram a
formagéo do trioxido de tungsténio e de uma fase

minoritaria  de  éxido de tungsténio néo-
estequiométrico, chamados de heteropolyblues.
Estes oxidos apresentam propriedades

fotocromaticas. Por espectroscopia de refletancia
difusa no UV-Vis, sé@o observadas bandas largas na
regidfo do amarelo-vermelho do  espectro
eletromagnético (centradas em 570 nm).

Conclusoes

Dentre as variaveis examinadas, a concentracao de
acido nitrico e a exposicdo a luz solar sdo as que
apresentam o maior efeito na formacdo da fase
espuria azulada. J4 a temperatura de calcinacéo € a
que mais interfere na formacéo da fase de interesse,
o trioxido de tungsténio anidro.
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