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1. INTRODUCAO

Materiais em escalas nanométricas sédo de grande interesse atualmente por
conta de suas propriedades épticas dependentes da morfologia e por aplicacées
em diversas areas como catélise e sensores. Visto que a fotocatalise € uma forma
de produzir energia renovavel e reduzir o impacto ambiental, pode ser destacada
como uma area de grande relevancia. Alta area de superficie e absorcédo de luz
séo caracteristicas relevantes dos fotocatalisadores, tendo-se no controle de sua
estrutura cristalina e morfologia um fator chave para a atividade fotocatalitica.
(CHO et al., 2009).

A selecdo do método de sinterizacdo utilizado para a producdo de um
material é a base para a obtencdo das propriedades. Neste trabalho, optou-se
pela sintese dos precursores poliméricos (Pechini) por permitir um bom controle
da estequiometria e da morfologia. O método pode ser explicado com base na
formacdo de um agente quelante entre um ion metalico e o acido carboxilico. A
reacdo de polimerizacdo ocorre através da reacdo com o polialcoois, que quando
aguecidos a uma temperatura moderada, uma reacdo de condensagcdo €
promovida, causando uma poliesterificacdo. A resina é entdo obtida, pré-
calcinada para decompor o excesso de matéria organica, e depois calcinada para
se obter a fase desejada do material (RABA; BAUTISTA-RUIZ; JOYA, 2016;
LEITE et al, 1995).

A variacdo do precursor utilizado para a obtencdo do material também é
uma forma importante de controlar as caracteristicas acima mencionadas.
Diferentes precursores como nitrato de calcio (Ca(NOs3)2) e carbonato de célcio
(CaCO3) podem ser usados para obter o material de interesse CazNb207 (CHO et
al., 2009; HSIAO et al., 2008). Destaca-se também que, segundo Murakami et al.
(2007), o teor de CaCOs na composi¢cao da casca do ovo ultrapassa 90%, o que
indica que eles podem ser reutilizados como matéria-prima para a producdo de
materiais.

Este trabalho apresenta a obtencdo de CaxNb207 utilizando o método dos
precursores poliméricos para avaliar a influéncia de diferentes precursores de
(com destaque ao proveniente de cascas de ovos, por ser uma alternativa
naturalmente encontrada), e posteriormente utilizar o material como um
fotocatalisador.

2. METODOLOGIA

Ca(NOz)2 comercial, CaCOs, comercial e proveniente de cascas de ovo e
NbCls foram os precursores utilizados. Acido citrico anidro (AC), etilenoglicol (EG)
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e agua destilada completam os reagentes utilizados na obtencdo do Ca2Nb207
através do método dos precursores poliméricos. A propor¢do molar entre
precursores (Ca:Nb) foi de 1:1 para todas as sinteses. Manteve-se também uma
propor¢éo de 3:1 entre o acido citrico e cada um dos precursores (AC:Ca/Nb) e
de 3:1 para o etileno glicol e o acido citrico (EG:AC). Utilizou-se 1/40 mol em
quantidade de reagentes. A sintese iniciou-se com a dissolu¢cdo de AC em 30 mL
de agua destilada sob agitacdo constante a 150°C. Apos a completa dissolucdo
do AC, adicionou-se NbCls ja dissolvido em 20 mL de &4gua destilada na solucéo.
Em seguida, adicionou-se o precursor de calcio e aguardou-se a completa
dissolucéo. Finalmente, EG foi adicionado a solucdo, que foi mantida sob agitacéo
constante até a formacdo de uma resina, que foi poliesterificada pela acdo do
quelante presente no AC. Realizou-se a pré-calcinacdo da resina a 350°C por 120
minutos e, em seguida, a calcinacdo a 700°C, também por 120 minutos.

Foram realizados difracdo de raios-X (DRX) e espectroscopia Raman nas
amostras obtidas. DRX foi feito também nas cascas de ovos para verificar a
presenca de CaCOsem sua composicao.

3. RESULTADOS E DISCUSSAO
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Figura 1 — Difratograma das cascas de ovos

A Figura 1 apresenta o resultado do DRX das cascas de ovos. Observou-se a
presenca de CaCOsna composi¢éo, de acordo com a ficha cristalografica 5-586.

Na Figura 2, € apresentado o padrdo de difracdo de raios-X do CazNb207
resultante da sintese com o Ca(NOs)2 comercial como o precursor de calcio. A
fase obtida foi a ortorrbmbica, de acordo com a ficha cristalogréafica ICSD 70-
2006.
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Figura 2 — Difratograma da amostra produzida através do Ca(NOz3)2 comercial
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Figura 3 — Espectroscopia Raman da amostra produzida através do Ca(NO3)2
comercial

A Figura 3 mostra o espectro Raman da amostra obtida através da sintese com o
Ca(NOs)2 como precursor. O que se vé sao os modos vibracionais das moléculas
constituintes do material. Os modos de 106 a 875 cm representam as ligacdes
Nb-O e o de 75 cm™ as ligacdes Nb-Nb.

4. CONCLUSOES

O trabalho estd em fase de desenvolvimento, portanto o0s resultados
apresentados sao parciais. Sinteses utilizando CaCOs comercial e das cascas de
0v0S como precursores de calcio estdo em andamento. Considera-se de particular
importancia o reaproveitamento de cascas de ovos, ou seja, de um residuo
organico, para a producdo de um novo material. Planeja-se a utilizacdo
subsequente do Ca2Nb207 em fotocatalise.
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