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Introducéao

Neste trabalho foram investigadas algumas
propriedades quimicas e estruturais do fosfato acido
lamelar de niébio (V) obtido em diferentes condicdes.
As sinteses foram realizadas por 24 h a partir de uma
relacgdo molar P/Nb = 20 no sistema reacional,
empregando-se acido fosférico como fonte de fésforo.
Como fonte de nidbio utilizou-se niobato de potassio
em duas sinteses (S1 e S2). Nas outras duas (S3 e
S4) foram utilizados acido niébico, Nb,Os.nH20 da
CBMM (Companhia Brasileira de Metalurgia e
Mineracdo) e Nb,Os (Aldrich) dissolvido em HF,
respectivamente. Na S1 o0s reagentes foram
submetidos a refluxo sob agitacdo constante’,
enquanto nas demais sinteses os reagentes foram
colocados em reator com revestimento interno de
teflon e aquecidos a 200°C. Na S2, avaliou-se
também o produto obtido a 150°C. Todos os produtos
foram lavados até pH = 4. As alteracdes quimicas e
estruturais produzidas no fosfato de niébio foram
investigadas por espectroscopia de absor¢do no
infravermelho (IV) e difratometria de raios X (DRX). Os
programas PULVER91> e XPOWDER® foram
empregados para avaliagdo do sistema cristalino e
parametros de cela unitaria.

Resultados e Discussao

Os espectros de IV dos produtos das sinteses S1 e
S2 revelaram bandas de absorcéo estreitas entre 900
e 1200 cm™. No espectro da S2, as bandas atribuidas
aos modos vibracionais cm™; n(PO,), 1141 cm™; n(P-
0), 1007 cm™; dPO,), 691 cm™ se mostraram bem
definidas, especialmente a associada ao modo dP-
OH), 1212 cm™, sugerindo a presenca de &cido
fosférico na estrutura do composto'. Por isso, esses
produtos podem ter potencial aplicagcdo como sélidos
acidos onde a acidez de Bronsted é desejavel. Nos
espectros dos produtos da S3 e S4 foram observadas
bandas em 1267 e 642 cm™, as quais ndo foram
associadas ao fosfato acido de niébio. Nenhuma
diferenca significativa foi observada entre os produtos
da S2 obtidos a 150 e 200°C. Essas amostras
apresentaram difratrogramas de raios X com peffil
definido, confirmando assim a organizacdo estrutural
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observada por IV. Os resultados de difracdo de raios
X dos produtos da S2 foram indexados para o
sistema cristalino triclinico com parametros de cela
unitaria a = 6,480(2) A, b = 6,427(3) A, ¢ = 16,162(7)
A, a =90,04(4)°, b = 95,85(4)° e g= 90,93(4)°. Esses
resultados foram concordantes com os obtidos por
Kinomura e Kumada® para o fosfato acido de nidbio,
com parametros a = 6,485(2) A, b = 6,415(3) A, ¢ =
16,18(2) A, a = 90,11(7)°, b = 95,91(5)° e g= 90,95(5)’
(JCPDS 47-0151). Kinomura e Kumada® empregaram
condi¢des hidrotérmicas com tempo de reacdo que
variou de 5 dias até 3 meses para obtencdo do
produto desejado.

Conclusodes |

Quando comparado aos métodos descritos na
literarura™, a sintese hidrotérmica a partir da reagéo
entre niobato de potassio e &acido fosférico se
mostrou um método interessante para a obtencéo do
fosfato acido de nidbio com propriedades quimicas e
estruturais definidas. Estudos mais detalhados da
preparacdo do fosfato a partir do 6xido de niébio séo
necessérios para sua otimizacéo e plena utilizacéo.
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