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Introdução 

 
Neste trabalho foram investigadas algumas 
propriedades químicas e estruturais do fosfato ácido 
lamelar de nióbio (V) obtido em diferentes condições. 
As sínteses foram realizadas por 24 h a partir de uma 
relação molar P/Nb = 20 no sistema reacional, 
empregando-se ácido fosfórico como fonte de fósforo. 
Como fonte de nióbio utilizou-se niobato de potássio 
em duas sínteses (S1 e S2). Nas outras duas (S3 e 
S4) foram utilizados ácido nióbico, Nb2O5.nH2O da 
CBMM (Companhia Brasileira de Metalurgia e 
Mineração) e Nb2O5 (Aldrich) dissolvido em HF, 
respectivamente. Na S1 os reagentes foram 
submetidos a refluxo sob agitação constante1, 
enquanto nas demais sínteses os reagentes foram 
colocados em reator com revestimento interno de 
teflon e aquecidos a 200oC. Na S2, avaliou-se 
também o produto obtido a 150oC. Todos os produtos 
foram lavados até pH = 4. As alterações químicas e 
estruturais produzidas no fosfato de nióbio foram 
investigadas por espectroscopia de absorção no 
infravermelho (IV) e difratometria de raios X (DRX). Os 
programas PULVER912 e XPOWDER3 foram 
empregados para avaliação do sistema cristalino e 
parâmetros de cela unitária.  

 

Resultados e Discussão 

 
Os espectros de IV dos produtos das sínteses S1 e 
S2 revelaram bandas de absorção estreitas entre 900 
e 1200 cm-1. No espectro da S2, as bandas atribuídas 
aos modos vibracionais cm-1; ν(PO4), 1141 cm-1; ν(P-
O), 1007 cm-1; δ(PO4), 691 cm-1 se mostraram bem 
definidas, especialmente à associada ao modo δ(P-
OH), 1212 cm-1, sugerindo a presença de ácido 
fosfórico na estrutura do composto1. Por isso, esses 
produtos podem ter potencial aplicação como sólidos 
ácidos onde a acidez de Brönsted é desejável. Nos 
espectros dos produtos da S3 e S4 foram observadas 
bandas em 1267 e 642 cm-1, as quais não foram 
associadas ao fosfato ácido de nióbio. Nenhuma 
diferença significativa foi observada entre os produtos 
da S2 obtidos a 150 e 200oC. Essas amostras 
apresentaram difratrogramas de raios X com perfil 
definido, confirmando assim a organização estrutural 

observada por IV. Os resultados de difração de raios 
X dos produtos da S2 foram indexados para o 
sistema cristalino triclínico com parâmetros de cela 
unitária a = 6,480(2) Å, b = 6,427(3) Å, c = 16,162(7) 
Å, α = 90,04(4)o, β = 95,85(4)o e γ = 90,93(4)o. Esses 
resultados foram concordantes com os obtidos por 
Kinomura e Kumada4 para o fosfato ácido de nióbio, 
com parâmetros a = 6,485(2) Å, b = 6,415(3) Å, c = 
16,18(2) Å, α = 90,11(7)o, β = 95,91(5)o e γ = 90,95(5)º 
(JCPDS 47-0151). Kinomura e Kumada4 empregaram 
condições hidrotérmicas com tempo de reação que 
variou de 5 dias até 3 meses para obtenção do 
produto desejado.  
 

Conclusões 

 
Quando comparado aos métodos descritos na 
literarura1,4, a síntese hidrotérmica a partir da reação 
entre niobato de potássio e ácido fosfórico se 
mostrou um método interessante para a obtenção do 
fosfato ácido de nióbio com propriedades químicas e 
estruturais definidas. Estudos mais detalhados da 
preparação do fosfato a partir do óxido de nióbio são 
necessários para  sua otimização e plena utilização.  
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