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RESUMO

O capacitor de tantalo apresenta uma alta capacitancia especifica, permitindo armazenar
grande quantidade de energia em pequeno volume quando comparado com 0S outros
tipos de capacitores. Diante da diferenca de disponibilidade entre o Nidbio (Nb) e o
Tantalo, como também pela semelhanca nas propriedades desses elementos, procura-se
cada vez mais viabilizar a substituicdo do pé do tantalo pelo pé de nidbio em
capacitores eletroliticos. A obtencdo do p6 de Nb com tamanho de particula reduzido e
com alta pureza pode ocorrer, por exemplo, através do processo de Hidrogenacéo-
Desidrogenacdo (HDH). Neste trabalho o p6 de Nb foi hidrogenado a 800 e 850°C para
fragilizar as particulas e em seguida o0 mesmo p6 foi submetido a moagem. As
caracterizacdes do po foram realizadas por meio de analises de MEV e particulometria,
certificando-se assim, que a hidrogenacdo seguida de moagem proporcionou uma
reducdo no tamanho médio das particulas de aproximadamente 86%, concluindo, com
isso, ser um método viavel para o aumento da area superficial do p6 de Nb, melhorando

as propriedades elétricas dos capacitores eletroliticos produzidos via metalurgia do pé.
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INTRODUCAO

Capacitores sdo elementos elétricos capazes de armazenar cargas elétricas e,
consequentemente, energia potencial elétrica [1]. Entre os diferentes tipos de
capacitores no mercado, o capacitor de tantalo apresenta alta capacitancia especifica,
isto €, armazenamento de grandes quantidades de energia em volume pequeno quando
comparado com os outros tipos de capacitores [2].

Atualmente, a producdo de capacitores em dispositivos eletronicos € uma das
principais aplicaces do pd de tantalo (Ta). Isso devido a alta capacitancia do tantalo
que é atribuida a baixa concentracdo de oxigénio na estrutura metalica e a grande area
superficial do p6 [3]. No entanto, o pé de tantalo tende a um custo mais elevado devido
a raridade de seus minérios, como também a especificidade de seu acumulo. H4,
portanto, a necessidade de encontrar um substituto para esse elemento, diante de uma
provavel e breve dificuldade de atender as exigéncias do mercado para dispositivos
eletronicos mais baratos.

O Niobio (Nb) e o Téantalo (Ta) sdo encontrados nos mesmos minérios, sendo 0s
principais a Columbita-tantalita (76% de Nb,Os) e o pirocloro (71% de Nb,Os) [4].
Além disso, 0 Nb em p6 é uma alternativa interessante para substituir o pé de Ta por
possuirem propriedades bem semelhantes [3].

Por meio do controle da morfologia, da reducéo e distribuicdo do tamanho das
particulas é possivel alterar as propriedades elétricas. Por exemplo, ao reduzir o
tamanho médio de suas particulas do Nb, consegue-se atingir melhores valores de
capacitancia [5, 3]. Diante disso, algumas técnicas sdo estudadas para a obtencdo de
particulas cada vez menores [6-8].

O pb de Nb, por exemplo, pode ser obtido através do processo Hidrogenacao-
Desidrogenagédo (HDH) [7, 9-11], uma técnica de simples execugéo e baixo custo, tem a
finalidade de fragilizar o p6 de Nb por meio da inser¢do de atomos de hidrogénio (H)
nas posicdes intersticiais, devido a influéncia da alta pressdo e temperatura,
promovendo a transformagao de fase da fase estavel (o) para uma fase mais fragil () e
a formacgédo da solucdo sélida do NbH [7]. O resfriamento tambem influencia no
resultado da hidrogenacdo, pois dependendo da forma de resfriamento pode ser que
ocorra apenas a hidrogenacéo parcial do po (geralmente préximo a 450°C), ou completa
(proxima de 700 a 850°C) [7]. Bem como, o esfriamento a baixa temperatura leva a

particulas mais finas do que a temperatura ambiente [13].



Essa fragilizacdo beneficia a etapa seguinte, o processo de moagem. Portanto,
neste trabalho utilizou-se a técnica de hidrogenacdo para fragilizar as particulas do pd
de Nb e a moagem para fraturar a maior quantidade de particulas, a fim de obter uma
consideravel reducdo no tamanho médio de particulas e consequentemente uma maior

area superficial, pois € uma das propriedades fundamentais dos capacitores eletroliticos.

METODOLOGIA

O processo de hidrogenacdo foi realizado em um forno tubular de marca
FORTELAB e modelo FT 1300 CLP, neste o p6 foi submetido a temperaturas de 800°C
e 850°C em uma isoterma de 30 minutos com atmosfera inicial de argonio com
99,9999% de pureza com fluxo de 300 mL/min até a temperatura de 300°C ser
alcancada. A partir desta temperatura os pos foram submetidos a atmosfera de
hidrogénio de alta pureza (99,9999%) com fluxo de 316 mL/min até o final do processo
a uma taxa de aquecimento correspondente a 10°C/min.

O material inicial consiste no pé de Nb com particulas de didmetro médio na
ordem de 420 pum, o mesmo foi pesado antes e ap6s 0 processo de hidrogenacdo, a fim
de ser analisado o aumento da massa do p6 apds ser hidrogenado.

Em seguida, o p6 de Nb foi submetido & moagem em um moinho de alta energia
FRITSCH modelo PULVERISETTE 7 para se realizar a reducdo do tamanho médio das
particulas. O cadinho utilizado foi de carbeto de tungsténio com esferas de aco. Na
moagem as particulas foram submetidas a uma rotacdo de 200 rpm durante 15 minutos

com uma razdo de massa po/esfera de 1/100.

RESULTADOS E DISCUSSOES

Como o teor de hidrogénio é indicado pela variacdo de massa foi necessario

indicar esse aumento em porcentagem, como mostra a Tabela 1.

Tabela 1. Valores das pesagens das amostras antes (12 pesagem) e ap6s (2% pesagem) o processo de

hidrogenacéo (Autor)

Amostras 1 2 3 4 5 6 7 8 9

12 Pesagem (g) 2,004 2,009 2,012 2,003 1,639 2,001 2,063 2,003 2,005




22 Pesagem (g) 2,042 2,048 2,086 2,078 1,661 2,062 2,082 2,078 2,058

Teor de H (%) 1,9* 1,9* 3,7 3,7 1,3 3,0 0,9 3,7 2,6

*Hidrogenagdo realizada a 850°C

Em seu trabalho, Gabriel [7], atingiu valores de grau de hidrogenagdo no valor
maximo de 0,9% nas temperaturas de 500°C e 700°C e foi considerado um valor
extensivo de hidrogenacdo. Comparando os valores de teor de H obtidos entre a
primeira e a segunda pesagem, percebe-se uma elevada hidrogenagéo, isso porque as
temperaturas utilizadas neste trabalho foram maiores que as temperaturas utilizadas em
[7], e sabe-se que a temperatura influencia diretamente na difusdo.

A Figura 1 apresenta os resultados de particulometria do p6 de Nb (a) antes do
processo de hidrogenacéo e do (b) pé hidrogenado e moido. Observa-se a diminui¢do do

tamanho médio de particulas através do deslocamento da curva para a esquerda.
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Figura 1. Particulometria do pé de Nb (a) antes do processo de hidrogenacéo e (b) apds o processo de

hidrogenacgdo e moagem (Autor).

O p6 de Nb inicial apresentou um tamanho médio de particulas de 288,81 um e
0 mesmo pé hidrogenado e moido apresentou uma média de 30,40 um, indicando que a
hidrogenagdo fragilizou as particulas a ponto de a moagem conseguir diminuir com
eficiéncia seu tamanho médio. Pois os atomos de H ao se posicionarem intersticialmente
entre os atomos de Nb, exibe uma ligagdo mais forte (Nb-H-Nb) que a ligacdo Nb-NDb,
promovendo assim, um endurecimento elastico-plastico [9].

A Figura 2 apresenta a microscopia via MEV do p6 de Nb (a) antes e (b) depois
do processo de hidrogenagdo em uma ampliacdo de 200x. A fragilizagcdo do Nb pode ser

confirmada com a apari¢cdo de microtrincas na superficie das particulas hidrogenadas.
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Figura 2. MEV do p6 de Nb (a) antes do processo de hidrogenagdo e (b) apds o processo de hidrogenagao

com uma ampliacdo de 200x (Autor).

A Figura 3 apresenta 0 MEV do p6 de Nb com ampliacdo de 500x (a) antes e (b)

apos a hidrogenacdo. Percebe-se um elevado numero de microtrincas nas particulas

hidrogenadas.
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Figura 3. MEV do p6 de Nb (a) antes do processo de hidrogenagéo e (b) apds o processo de hidrogenacao
com uma ampliagdo de 500x (Autor).

Na Figura 4 verifica-se a diminuicdo do tamanho das particulas de Nb apos a
moagem e sua morfologia irregular € decorrente da forma de moagem utilizada.
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Figura 4. MEV do p6 de Nb hidrogenado (a) antes da moagem e (b) apds a moagem com uma ampliagdo
de 500xv (Autor).



CONSIDERACOES FINAIS

Neste trabalho foi possivel estudar a reducdo do tamanho medio de particulas
por meio da hidrogenacdo seguida de moagem, verificando que a insercdo dos atomos
de hidrogénio ao p6 metalico de nidbio fragiliza-o, beneficiando a moagem. Atraves do
MEV, nota-se um aspecto fragil com elevado ndmero de microtrincas, resultando em
uma maior parcela de particulas fraturadas, ou seja, uma maior eficiéncia da moagem.
Isto também é confirmado por meio da particulometria, a qual indicou uma reducdo de
aproximadamente 86% no tamanho médio das particulas. Diante disso, comprova-se a
possibilidade da obtencdo do p6 de nidbio constituido por particulas relativamente
pequenas, aumentando sua area superficial, que estd diretamente relacionada as

propriedades elétricas dos capacitores eletroliticos produzidos via metalurgia do po.
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