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Introducao

Os niobatos de bismuto sdo materiais estratégicos
em tecnologia de ponta, devido as suas
propriedades ferroelétricas, optoeletrbnicas e
eficiente luminescéncia, e ainda por apresentarem
propriedades cataliticas e fotocataliticas. O BiNbO,
apresenta dois polimorfos: a fase ftriclinica,
conhecida como a estrutura tipo B, estavel em altas
temperaturas (T > 1020°C), e ortorrdbmbica,
denominada tipo o, estavel em temperaturas mais
baixas (900 < T < 1020°C)".

Os niobatos BiNbO, sdo geralmente preparados
pelo método de reacgdo no estado sélido. Métodos
alternativos tém sido investigados no sentido de
obter niobatos de bismuto de boa cristalinidade,
homogeneidade e nanoparticulados em condi¢cbes
mais brandas de reacdo. Recentemente foram
relatados na literatura a obtencdo de BiNbO, pelos
métodos de coprecipitac;éo2 e dos precursores
poliméricos®.

Neste trabalho, investigou-se o método de sintese
hidrotérmica na obtengéo dos niobatos de bismuto.

Resultados e Discussao

A sintese dos niobatos de bismuto foi conduzida
empregando nitrato basico de bismuto, BisHgN4O»,
(Vetec, PA) e Nb,Os.nH,O (CBMM, 76,3%) como
precursores. Todas as sinteses foram realizadas
empregando as razBes molares mostradas na
Tabela 1 e o pH foi ajustado com solugéo 1,0 mol.L™
de KOH. As suspensdes foram submetidas a
tratamento hidrotérmico a 150°C por 24 h, filtradas,
lavadas com agua deionizada e secas em estufa a
80°C, por 12 h. As amostras foram calcinadas em
600, 700 e 800°C, por 6 h.

Tabela 1. Condicdes empregadas na sintese
hidrotérmica de BiNbO,.

Amostra Bi/Nb H,O/Nb,Og pH
AJ312 1,0 813 9,0
AJ313 1,0 813 10,0
AJ314 1,0 813 11,0
AJ316 1,0 813 13,0
AJ317 1,0 813 14,0

da fase hidroxinitrato de dioxobismuto,
[Bi,O,](OH)(NO3), que é uma fase lamelar, nas
quais as lamelas [Bi202]2+ estdo intercaladas com
duas camadas de anions hidroxila e nitrato®.

A calcinagdo destas amostras a 600°C resulta na
formacédo de B-BiNbO,4, contaminado com a-BiNbOy,,
B-BiO3 e BisNb3O;5. O aumento da temperatura
para 700°C, resulta num aumento da fase
ortorrdmbica, em detrimento da fase ftriclinica. A
800°C, observa-se primariamente a fase a-BiNbO,,
mas ainda contaminada por BisNbsOs. Os
resultados sdo mostrados na Figura 1 para a
amostra obtida a pH = 11.
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Figura 1. Difratogramas da amostra AJ314 recém-
preparada e calcinada a 600, 700 e 800°C.

As amostras recém-preparadas com pH = 13 e 14
resultaram na formacdo de misturas de Biz;NbO;
(PDF 50-0087) e BisNb3O;5 (PDF 39-0939).

Conclusodes

O método de sintese hidrotérmica é promissor na
obtencado de a- BiNbO, ou B-BiNbO,. O controle da
fase desejada pode ser realizada tanto por controle
dos parametros reacionais como pela temperatura
de calcinacéo.
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Os difratogramas de raios-X das amostras recém-
preparadas com pH = 9 — 11 indicam a presenca de
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