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Introducéao

O niébio é um elemento estratégico que tem sido
utilizado em diversas areas. As maiores reservas
naturais estdo no Brasil, contudo sua utilizagédo ainda
€ pequena comparada com outros minérios.
Atualmente, o minério de nidbio é processado por
métodos muito danosos ao meio ambiente. um
método alternativo tem sido proposto, o qual consiste
na dissolucdo de pentéxido de nidbio em solucdes de
KOH [1, 2] produzindo polioxoniobatos sollveis.

Neste trabalho, o efeito dos pardmetros reacionais:
i) razdo molar KOH/Nb,Os; ii) razdo molar H,O/Nb,Os
e iii) temperatura de tratamento hidrotérmica, foram
estudados visando otimizar a sintese dos
hexaniobatos Kg ,H,NbOj.

Resultados e Discussao

Amostras de pentdxido de nidbio foram suspensas
em solucdo de  hidréxido de potassio de
concentragdes variadas. As suspensdes formadas
foram transferidas para autoclaves de aco com copo
interno de teflon e submetidas a tratamento
hidrotérmico a temperaturas variadas por 24 h (Tabela
1).

Tabela 1. Condicdes de sinteses realizadas.

Amostras KOH/Nb,Os  H,0/Nb,Os T (°C)
VCO001 7 43,6 150
VCO002 7 43,6 150
VC003 6 43,6 150
VC004 5 43,6 150
VCO005 4 43,6 150
VCO006 3 43,6 150
VCO007 2 43,6 150
VCO008 7 30 150
VCO009 7 20 150
VCO010 7 10 150
VvC012 7 43,6 80
VCO013 7 43,6 100
VC014 7 43,6 120

ApéGs este periodo, os autoclaves foram resfriados,
verificando-se a formacdo de uma Unica fase liquida,
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incolor, soltvel em agua e insoltvel em etanol, exceto
para as amostras VC007 a VC010, onde se observou
a formacéo de uma segunda fase, um sélido branco
insolivel em agua. As solucdes obtidas foram
saturadas com etanol até a precipitagdo dos niobatos
formados. Estes solidos foram caracterizados por
DRX, FTIR [2, 3], FRX e TG/DTG. Todos o0s
compostos solUveis em &gua foram identificados
positivamente como hexaniobatos de férmula Kg
HNbBsO16.nH,0.

Para a razdo KOH/Nb,Os; = 7, observa-se a
formacdo do hexaniobato KsH3NbgO30.1,5H,0 A
diminuicdo da razdo KOH/Nb,Os favorece a formacao
de KyH;NbgO1.H,O, composto ndo descrito na
literatura.

A variagdo da razdo H,O/Nb,Os ndo resulta em
variagbes na composicdo do  hexaniobato
KsH3NbgO10.1,5H,0. Para a razdo H,O/Nb,Os = 10
observa-se também a presenca de um composto
insolavel.

A temperatura é o parametro que parece influenciar
mais fortemente a composicdo dos hexaniobatos
formados. Nas temperaturas de 120 e 150°C observa-
se a formagdo do hexaniobato KsHsNbgOi9.1,5H,0,
enquanto para  temperaturas inferiores 0
KeH2NbgO14.1,3H,0 é favorecido.

Conclusdes

A dissolucéo do Nb,Os em hidroxido de potéassio €
possivel em razdes molares KOH/Nb,Os, H,O/Nb,Os e
temperaturas de tratamento hidrotérmico bem
inferiores as descritas na literatura, resultando na
formacdo de polioxoniobatos sollveis. A diminuigdo
da razdo KOH/Nb,Os favorece a formacdo de
K4HiNbgO10.H,O, um hexaniobato inédito, e a
diminuicdo da temperatura favorece a formacéo de
KsH2NbgO16.1,3H,0.
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