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Resumo

O niobio (Nb) é um metal de importancia estratégica, utilizado em diversas indudstrias
devido as suas propriedades excepcionais, como alta resisténcia a corrosao e elevadas
condutividades térmica e elétrica. Este trabalho tem como objetivo sintetizar e
caracterizar um precursor de niobio de alta pureza a partir de residuos industriais, visando
superar as limitacdes dos precursores comerciais, como o oxalato amoniacal de niobio
(OAN), que possui baixo teor de Nb (23%). A metodologia envolveu a dissolucao de 40
g de OAN, seguida pela precipitacdo de acido niobidico (Nb20s'nH20) via adi¢do de
NH4OH. A caracterizagdo do material foi realizada por andlise termogravimétrica
(TG/DTG), calorimetria exploratoria diferencial (DSC), difracdo de raios X (DRX) e
mapeamento por MEV-EDS, que confirmaram a formag¢do de Nb.Os-nH-0 64,07% de
Nb e auséncia de impurezas. Os resultados mostram que o precursor obtido possui
qualidade superior, adequando-se para aplicacdes tecnoldgicas que demandam alta pureza
e concentragao de nidbio. Essa transformagao do residuo OAN em Nb2Os-nH:O contribui
para 0 avanco tecnoldgico, alinhando-se aos Objetivos de Desenvolvimento Sustentavel
(ODS).
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Introducgéo

O niébio (Nb) é um metal de extrema importancia estratégica, amplamente

utilizado em varias industrias devido as suas propriedades Unicas, como elevada
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resisténcia a corrosdo, excelente condutividade térmica e elétrica, além de ser um dos
metais mais refratarios, com um ponto de fusdo de aproximadamente 2.468°C . Essas
caracteristicas fazem do nidbio um componente essencial em ligas metélicas de alta
performance, como as usadas na industria aeroespacial, em turbinas de avido e motores
de foguetes, onde a resisténcia a altas temperaturas é crucial. Além disso, o
niobio(ZHANG, Xikun et al., 2019) é vital para a producdo de supercondutores, que sdo
utilizados em equipamentos médicos, como ressonancias magnéticas, e em pesquisas
cientificas avancadas, incluindo aceleradores de particulas (KANG, SHIMIN et al.,
2021).

A relevancia do ni6bio no cenario tecnoldgico global é indiscutivel, e o Brasil
detém um papel central nesse contexto. Com mais de 90% das reservas mundiais
conhecidas de niobio, o Brasil € o maior produtor desse metal, sendo a Companhia
Brasileira de Metalurgia e Mineragdo (CBMM) a principal empresa responsavel por sua
extracdo e processamento (CBMM 2021). A vasta disponibilidade de nidbio no pais
confere ao Brasil uma posicdo privilegiada no mercado global, tornando o
desenvolvimento de tecnologias baseadas nesse metal uma prioridade estratégica
nacional (BRUZIQUESI, CARLOS GO et al., 2019). Apesar do vasto potencial do
niobio, um dos desafios enfrentados na sua aplicacédo € a qualidade dos precursores usados
para fabricar produtos avancados (BRUZIQUESI, Carlos GO et al., 2019). Precursores
de nidbio, como o oxalato amoniacal de niébio (OAN), frequentemente derivados de
residuos industriais, tém sido amplamente utilizados devido a sua disponibilidade e baixo
custo (DA CONCEICAO, LEYVISON RAFAEL V. et al., 2016). No entanto, o teor de
nidbio nesses compostos pode ser relativamente baixo, limitando sua eficacia em
aplicacGes que exigem alta pureza e concentracdo do metal. O OAN, por exemplo,
apresenta uma concentracdo de nidbio de aproximadamente 23%, 0 que pode ndo ser
suficiente para certas aplicac6es tecnologicas que demandam materiais com propriedades
superiores (NASCIMENTO et al., 2021; UCKER, 2022).

A literatura aponta que a pureza e a concentracdo de nidbio nos precursores sdo
fatores cruciais para o desempenho final dos materiais produzidos (MITCHELL, ROGER
H.; WAHL, RUDY; COHEN, ANTHONY, 2020). Estudos recentes indicam que
precursores com maior teor de nidbio resultam em produtos com melhores propriedades
mecanicas, térmicas e elétricas, ampliando as possibilidades de uso do metal em setores
de ponta (VELASQUEZ-RUIZ, FELIPE et al., 2024). Por exemplo, na fabricacio de

supercondutores, a pureza do nidbio é diretamente proporcional a eficiéncia e a



durabilidade do produto. Da mesma forma, em ligas metalicas, uma maior concentracéo
de nidbio pode melhorar significativamente a resisténcia ao calor e a corrosdo,
aumentando a vida Gtil dos componentes fabricados. (VELASQUEZ-RUIZ, FELIPE et
al., 2024).

Dado o papel central do Brasil na producdo global de niébio e a importancia
crescente deste metal em tecnologias avancadas, a necessidade de desenvolver
precursores de nidbio de alta qualidade torna-se evidente (GEREL, OCHIR, 2021). A
producéo de precursores com maior teor de niébio ndo s6 otimiza os processos industriais,
como também amplia as possibilidades de aplicacdo do metal, consolidando a posi¢do do
Brasil como lider mundial na cadeia produtiva do niébio (SILVA, CAMILO M., 2023).

O objetivo deste trabalho é sintetizar e caracterizar um novo precursor de niébio,
a partir de residuos industriais fornecidos pela CBMM, com um teor significativamente
maior de niobio (SILVA, CAMILO M., 2023). Este estudo visa superar as limitagdes dos
precursores comerciais existentes, como o OAN, oferecendo uma alternativa mais
eficiente para a fabricacdo de materiais de alto desempenho, com foco em aplicacdes
industriais e tecnologicas que demandam alta pureza e concentracao de nidbio (GEREL,
OCHIR, 2021). Ao atingir esse objetivo, espera-se contribuir para o avango das
tecnologias baseadas em nidbio e fortalecer ainda mais a posi¢éo estratégica do Brasil no

mercado global desse metal.

Metodologia

A metodologia adotada para a sintese do precursor de niobio envolveu a utilizagdo
de 40 g de oxalato amoniacal de nidbio (OAN) como material de partida. O OAN foi
primeiramente dissolvido em 250 mL de agua ultrapura a temperatura ambiente, sob
agitacdo constante, até a completa dissolucéo do sélido. Para promover a precipitacdo do
niobio, foram adicionados 30 mL de solucdo de NH4OH (hidroxido de amdnio) a mistura,
ajustando o pH para aproximadamente 10.

Apobs a formacdo do precipitado, o mesmo foi submetido a um processo de
lavagem com &gua ultrapura, seguido de centrifugacdo a 4.000 rpm por 20 minutos,
visando a remocao de ions residuais e a neutralizacdo do pH. O material resultante, que
consistia principalmente de &cido niobidico (Nb2Os-nH20), foi entdo seco em estufa a
80°C por um periodo de 24 horas, como mostrado no esquema da Figura 1. Nesse

processo, 0 precursor oxalato amoniacal de nidbio foi convertido em &cido niobidico



(Nb20s nH20), pentoxido de nidbio hidratado (precipitado) e o sobrenadante, contendo

H2O(l), ions oxalato (C20472) e amdnio (NH*"). Conforme as reagGes a seguir:

a) Solubilizacdo de OAN

(NH4) [NbO(C204)2(H20)] n.H2O¢ )+ H2O — NH4+(aq) + Nb5+(aq) + C204_2(aq)
+ nH>Oq)

b) Reacéo de precipitacdo

Nb" g + SNHsOH(aq) — Nb(OH)> + SNH*(aq)

a) Reacdo de formagéo de Nb2Os.nH,O

2Nb (OH)** + 5NH*"(aq) + 2C204*(aq) + nH>O(1) -> Nb2Os-nH>O(s) + 10NH4*(aq) +
100H (aq)

Figura 5 - Esquema do processo de Sintese de acido niobidico
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Fonte: préprio autor.
Resultados e Discussao

Na figura 2 temos a caracterizacdo do &cido niobidico por analise
termogravimétrica (TG/DTG) revelou um comportamento térmico em quatro etapas
distintas. O primeiro evento de decomposicdo ocorreu a 163°C, relacionado a
desidratacdo do &cido niobidico, resultando em uma perda de massa de 18%. O segundo
evento, a 248°C, foi atribuido a decomposi¢do de varias espécies, como NHs e C204>,
com uma perda adicional de 2% de massa. O terceiro evento, entre 248°C e 526°C,
indicou a formag&o de estruturas cristalinas de pentdxido de nidbio (Nb2Os). Finalmente,
a partir de 526°C até 1200°C, a massa se manteve estavel, refletindo a completa

estabilizacdo das fases cristalinas de Nb.Os, resistentes a decomposi¢des térmicas

(1)

2)

3)



adicionais (MORAWA EBLAGON, KATARZYNA et al, 2020; WEN, YUNZHOU et

al. 2022, STUYCK, WOUTER et al, 2022).
Figura 2- Perfil de TG/DTG da amostra de acido niobidico
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Fonte: préprio autor.

Analise calorimetria exploratéria diferencial (DSC) de acido niobidico

O trecho descreve a analise térmica do acido niobidico, na figura 3 destacando os
picos exotérmicos e endotérmicos observados a 167°C e 541°C, respectivamente. O pico
endotérmico a 167°C esta associado a desidratacdo do &cido niobidico, com a remogéo
de moléculas de agua presentes nos espacos interlamelares e aquelas mais fortemente
ligadas ao solido, incluindo &gua integrada ao poliedro de coordenacdo dos atomos de
niobio. Ja o pico exotérmico a 541°C corresponde a decomposic¢éo de residuos de oxalato,
resultando na formacao da fase cristalina ortorrdmbica do pentoxido de niébio (Nb2Os) (
MORAWA EBLAGON, KATARZYNA et al., 2020).. Essa transformacéo é confirmada

pelos produtos de decomposicao observados nas etapas I, 1l e 11l da analise TGA/DTG.



Figura 3- Curva de calorimetria exploratoria diferencial do &cido niobidico
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Fonte: préprio autor.

Para entender melhor as mudancas ocorridas, foi essencial relacionar os resultados
obtidos pela calorimetria exploratoria diferencial (DSC) com os da difragdo de raios X
(DRX). Essa correlacdo ajudou a esclarecer as transformac6es na estrutura cristalina do

Nb2Os durante os processos térmicos observados, conforme detalhado na se¢do a seguir.

Difracdo de raios X da amostra de acido niobidico

Na figura 4 O trecho descreve a analise térmica do acido niobidico, destacando
0s picos exotérmicos e endotérmicos observados a 167°C e 541°C, respectivamente. O
pico endotérmico a 167°C esta associado a desidratacdo do &cido niobidico, com a
remocdo de moléculas de agua presentes nos espacos interlamelares e aquelas mais
fortemente ligadas ao sélido, incluindo dgua integrada ao poliedro de coordenacdo dos
atomos de niodbio. Ja o pico exotérmico a 541°C corresponde a decomposicao de residuos
de oxalato, resultando na formacdo da fase cristalina ortorrdmbica do pentoxido de ni6bio
(Nb20s) (DE JESUS. et al. 2021). Essa transformagéo é confirmada pelos produtos de

decomposicdo observados nas etapas I, Il e I1l da analise TGA/DTG.

Figura 4-Difratograma de raio X da amostra do acido niobidico
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Anélise quimica de superficie do acido niobidico

A Figura 5 ilustra 0 mapeamento elementar das espécies quimicas na superficie
do acido niobidico (Nb2Os'nH20). Na Figura 5(a), é apresentada uma visdo geral da
amostra, enquanto as Figuras 5(b) e 5(c) mostram os mapeamentos de niobio (Nb) e
oxigénio (O), respectivamente, confirmando a composi¢ao quimica de Nb2Os-nH20 na
superficie. A andlise dos picos correspondentes a Nb e O na Figura 5(d) confirma a
presenca exclusiva desses elementos, indicando a auséncia de impurezas e 0 sucesso na
conversao do residuo OAN, fornecido pela CBMM, em &cido niobidico, com remocéo
eficaz do C.04>". A presenca de Nb e O é diretamente relacionada a formacdo de
Nb2Os-nH:20. A correlagdo entre os dados de MEV-EDS, TG/DTG e DRX fortalece a
compreensdo da composicdo e estabilidade térmica do &cido niobidico. Essa
transformag¢do do residuo OAN em Nb.Os'nH.O alinha-se com os Objetivos de
Desenvolvimento Sustentavel (ODS), como o ODS 6 (Agua Limpa e Saneamento) e o
ODS 14 (Vida na Agua), ao reutilizar um residuo industrial. O &cido niobidico produzido,
com teor de Nb de 64,07%, foi utilizado como precursor para a sintese de niobato de
prata, em comparacao com o teor de 23% de Nb presente no OAN original (. (CAMPOS
FRAGA, MARIANA MYRIAM et al, 2023)



Figura 5- Imagens de MEV-EDS da amostra do &cido niobidico
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Conclusao

A sintese do acido niobidico a partir do oxalato amoniacal de niobio (OAN)
mostra ser eficaz para obter um precursor de niébio com teor de 64,07%,
significativamente maior que os 23% presentes no OAN original. As analises realizadas,
como TG/DTG, DSC e DRX, confirmam a formagao de pentdxido de niobio (Nb20Os) e a
alta pureza do produto, sem impurezas relevantes. Esses resultados indicam que o novo
precursor € adequado para aplicagdes industriais e tecnoldgicas de alta performance,
fortalecendo a posicado do Brasil como lider global na producdo de materiais a base de
niobio.
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