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RESUMO

O nidbio ¢ um recurso abundante no Brasil, com suas principais reservas concentradas especialmente no estado de Minas Gerais. O
desenvolvimento de rotas sustentdveis para a producdo de novos materiais a base de nidbio pode agregar valor a esse recurso estratégico.
Assim, este trabalho teve como objetivo a sintese sustentavel e caracterizagdo do niobato de manganés (MnNb2Os) por meio da rota em estado
solido. Esse processo ¢ alinhado aos principios da Quimica Verde por eliminar o uso de solventes toxicos. Portanto, foi obtido um material de
baixo custo e com menor geracdo de residuos, que resultou em um composto com estrutura de columbita, com potencial para aplicagdo na
catalise. As analises confirmaram o sucesso da sintese, uma vez que o DRX evidenciou alta cristalinidade; o MEV revelou morfologia sem
forma definida; o EDS demonstrou a presengca homogénea de Mn, Nb e O; e o FTIR identificou bandas caracteristicas das ligagdes metal-
oxigénio. Conclui-se que 0 MnNb,Os ¢ um material puro, cuja caracterizagdo inicial sugere seu potencial como suporte para nanoparticulas
metalicas em reagdes de evolugdo de hidrogénio, contribuindo para o desenvolvimento de tecnologias limpas e sustentaveis.
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Introdugﬁo et al. (2014'1)' [2]. Em seguida, o p6 obtido foi molfiado em pastilhfls

com o auxilio de uma prensa manual. Essas pastilhas foram entdo
submetidas a um tratamento térmico em mufla, na temperatura de
900 °C por 9 horas. Visualmente, foi possivel observar uma mudanga
de coloracdo, passando de preto para cinza escuro. As pastilhas
calcinadas foram novamente trituradas, prensadas e submetidas a
uma segunda etapa de calcinagdo, porém a 1050 °C por mais 9 horas.
Apds esse processo, o material foi triturado para obter o produto
final.

A crescente preocupagdo com as questdes ambientais tem
impulsionado mudancas significativas em diversos setores,
especialmente naqueles relacionados a processos quimicos com
potencial impacto ecoldgico. Nesse cendrio, a sintese de novos
compostos representa um desafio relevante, uma vez que muitas rotas
convencionais fazem uso de solventes orgénicos toxicos e geram
residuos nocivos ao meio ambiente. Como alternativa promissora, a
sintese no estado sdlido tem se destacado por ser uma técnica
simples, de baixo custo e, sobretudo, por eliminar o uso de solventes, Resultados e Discussao
alinhando-se aos principios da Quimica Verde [1]. Essa abordagem

); " e ) O material foi caracterizado por diferentes técnicas, entre elas a
favorece a redugdo do uso e da geracdo de substancias perigosas,

>4 : aba . Difrag@o de Raios X (DRX), cujos resultados estdo apresentados na
promovendo praticas mais sustentdveis no desenvolvimento de Figura 1. Os difratogramas exibiram picos bem definidos
novos materiais. Dentre os 6xidos metélicos de interesse, o niobato compativeis com o padrio de referéncia (JCPDS n° 72-484)

de manganés (MnNb,>Og) destaca-se por sua estrutura do tipo confirmando a formagdo da fase cristalina esperada.
columbita e por apresentar propriedades fisico-quimicas que o
tornam aplicavel em diferentes areas, como catélise heterogénea,
dispositivos eletro-cerdmicos, sensores e materiais dielétricos [2].
Portanto, este trabalho teve como objetivo a sintese do MnNb,Os por
meio de um processo mecanoquimico baseado na rota do estado
solido, visando minimizar a geracdo de residuos e os custos
relacionados ao descarte de solventes, em consonidncia com o0s
principios da Quimica Verde.
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Experimental

Sintese no estado solido do MnNb;Og

Para a sintese do MnNb,Os, foram utilizados como precursores os
oxidos MnO, e Nb,Os, misturados em propor¢ao estequiométrica 4 . 4 : L |
(n(MnO):n(Nb,Os) = 1:1). A homogeneizacdo da mistura foi 10 20 30 40 50 60 70 80 90
realizada por trituragdo manual em almofariz e pistilo, até a obtencao 26 (graus)

de um pé fino, sem particulas visivelmente grosseiras. A
metodologia adotada foi adaptada do protocolo descrito por Huang

Figura 1. Difratograma do MnNb,Os .
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Além disso, a Microscopia Eletronica de Varredura (MEV),
conforme ilustrado na Figura 2, permitiu a observacdo da morfologia
do material, revelando um aspecto granular com particulas
aglomeradas e estrutura superficial irregular.
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Fig. 2. Microscpla Eletronica de Varredura (ME\}) do MnNb,Og

A andlise por Espectroscopia de Dispersdo de Energia (EDS),
mostrada na Fig. 3, confirmou a presenga dos elementos constituintes
do MnNb,Os, como manganés (20,70%), nidbio (40,68%) e oxigénio
(38,62%). A auséncia de sinais adicionais no espectro indica alta
pureza do material, sem evidéncia de contaminantes, o que reforga o
sucesso da sintese pela rota em estado solido. Além disso, os dados
quantitativos de composi¢do atdomica revelaram uma proporgdo
empirica proxima a féormula esperada para MnNb2Og.
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Fig. 3. Espectroscopia por Dispersdo de Energia de Raios X (EDS)
do Ml’lezO6

Os resultados de espectroscopia no infravermelho por transformada
de Fourier (FTIR), Fig. 4, exibiu o espectro caracteristico do
composto MnNb,Og, com bandas localizadas abaixo de 1000 cm™,
regido tipica das vibragdes de ligagdes metal-oxigénio em oOxidos
metalicos. Destacam-se bandas intensas entre 600 e 500 cm,
atribuidas as ligagdes Nb—O e Mn—O, em concordancia com dados
reportados na literatura para 6xidos mistos como o MnNb,Og [3,4].
A auséncia de bandas largas entre 3500 ¢ 1600 cm™ indica que o
material ndo apresenta grupos hidroxilas ou dgua adsorvida em
quantidades significativas, sugerindo um bom grau de cristalizagao

o

apos a calcinacdo. Além disso, enquanto o MnO> apresenta bandas
de Mn-O mais largas e menos definidas, o Nb,Os exibe modos
vibracionais distintos atribuidos as ligacdes Nb=0 ¢ Nb—O-Nb. A
diferenga nos perfis espectrais refor¢a a formagdo de um novo
composto, com caracteristicas vibracionais proprias e distintas dos
materiais de partida [3,4]
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Figura 4. Espectro no infravermelho por transformada de Fourier
(FTIR) do MnNb,Os.

Conclusoes

Conclui-se que a sintese do MnNb2Os por rota de estado solido foi
eficiente, produzindo um material puro com caracteristicas
morfologicas e estruturais adequadas. As analises por DRX, MEV,
EDS e FTIR confirmaram a formag¢ido do composto, evidenciando
cristalinidade, presenca dos elementos e auséncia de impurezas
relevantes. Essa metodologia esté alinhada aos principios da Quimica
Verde. As proximas etapas envolverao a aplicagdo do material como
catalisador na evolugdo de hidrogénio a partir do Tetra-
hidroxidiboro.
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