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RESUMO
"PROCESSO PARA A PREPARAQAO DE SUBOXIDO DE NIOBIO"

A presente invencdo refere-se a um processo para a
preparacdo de subdéxido de nidbio, com a composicgdo
aproximada NbO, sendo o subdéxido de nidbio apropriado
especialmente para a preparacéo de dnodos para

condensadores electroliticos sdélidos.



DESCRICAO

"PROCESSO PARA A PREPARAQAO DE SUBOXIDO DE NIOBIO"

A presente invencdo refere-se a um processo para a
preparacdo de subdéxido de nidbio, com a composicéo
aproximada NbO, sendo o subdéxido de nidbio apropriado
especialmente para a preparacéo de dnodos para

condensadores electroliticos sdélidos.

Sdo utilizados como condensadores electroliticos sdélidos
com uma grande superficie activa de condensador e, por
conseguinte, pequenos, para os componentes apropriados para
a electrdnica de comunicacdo mével, predominantemente, oS
que possuem uma camada barreira de pentdéxido de nidbbio ou
pentédxido de téntalo aplicada sobre um correspondente
suporte bom condutor, com utilizacdo da sua estabilidade
(“metal valvula”), das constantes dieléctricas
comparativamente elevadas e da <camada de pentédxido
isolante, susceptivel de preparacdo através de producéo
electroquimica com espessuras de camadas muito uniformes.
Sdo utilizados como suportes precursores metdlicos ou
precursores oxidicos inferiores bons condutores (subdxidos)
dos correspondentes pentdxidos. O suporte, gue representa
igualmente um eléctrodo do condensador (&dnodo), consiste
numa estrutura tipo esponja, altamente porosa, que &
produzida por sinterizacdo de estruturas primarias muito
finas ou de estruturas secunddrias Jj& com o aspecto de
esponja. A superficie da estrutura de suporte ¢é oxidada
electroliticamente (“formada”) ao pentédxido, sendo a
espessura da camada de pentdxido determinada pela tenséo
méxima da oxidacdo electrolitica (“tensdo de formacdo”). O

contra-eléctrodo é produzido por impregnacdo da estrutura



tipo esponja com nitrato de manganés, que ¢é reagido
termicamente a didéxido de manganés, ou com um precursor
ligquido de um electrdélito polimérico e polimerizacdo. Os
contactos eléctricos para os eléctrodos sdo representados,
de um dos lados, por um fio de téntalo ou de nidbio,
sinterizado na producdo da estrutura de suporte, e pelo
revestimento metdlico do condensador, isolado relativamente

ao fio.

A capacidade C de um condensador é calculada de acordo com

a seguinte férmula:

C = (F-¢)/(d-Vy)

em que F designa a superficie do condensador, ¢ representa
a constante dieléctrica, d representa a espessura da camada
isoladora por V de tensdo de formacdo, e Vy representa a
tensdo de formacdo. Como a constante dieléctrica e, para o
pentéxido de tantalo ou o pentdxido de nidbio, tem os
valores 27,6 ou 41, respectivamente, mas o crescimento da
espessura da camada por Volt de tensdo de formacdo d & de
16,6 ou de 25 A/V, os dois pentéxidos possuem um quociente
¢/d = 1,64 ou 1,69, guase idéntico. Os condensadores a base
destes dois pentdxidos, com geometrias das estruturas dos
dnodos iguais, possuem, por conseguinte, a mesma
capacidade. As diferencas dos valores das capacidades
especificas referidas ao peso deduzem-se facilmente a
partir das diferentes densidades do Nb, NbO, (0,7 < x <
1,3; especialmente 0,95 < x < 1,1) e Ta. As estruturas dos
dnodos de Nb e NbOy possuem, por conseguinte, a vantagem da
economia de espaco no caso da utilizacdo, por exemplo, em
telefones mdveis, nos quais se luta por cada grama de

economia de peso. Do ponto de vista dos custos, o NbOy é



mais favoradvel do que o Nb, visto que uma parte do volume

da estrutura do dnodo é representada pelo oxigénio.

A preparacdo do pd de subdxido de nidbio é realizada de
acordo com o processo metalurgico corrente de reaccdo e
formacdo da liga, segundo o qual é obtido um teor de déxido
médio, submetendo-se o pentdéxido de nidbio e o nidbio
metédlico, na presenca de hidrogénio, a uma temperatura a
qual tem lugar uma regulacdo da concentracdo de oxigénio

(ver, por exemplo, o Documento WO00/15555 Al):

2 Nb,Os + 3 Nb - 5 NbO (1)

O processo consiste, portanto, no facto de se utilizar um
pentéxido de nidbio, disponivel comercialmente com elevada
pureza, e em se misturar este com nidbio metdlico altamente
puro, ambos na forma de pd, de acordo com a estequiometria,
e se tratarem a uma temperatura de 800 a 1600 °C, durante
vadrias horas, numa atmosfera anidra, dque deve conter
preferivelmente até 10% de hidrogénio. Tanto o pentdxido,
como também o metal, possuem preferivelmente tamanhos de
particulas primédrias que, depois da regulacdo do oxigénio,
correspondem ao tamanho pretendido das particulas primérias
de menos de 1 um ou ligeiramente acima de 1 pm (o0 minimo),

das dimensdes da seccdo transversal.

Neste caso, cadinhos de nidbio ou de téntalo, gque séo
cheios com uma mistura de pentdxido de nidbio e nidbio
metalico em pd, sdo aquecidos num forno, a temperatura da
reaccéo, na presenca de uma atmosfera que contém

hidrogénio.



O nidbio metdlico, necessidrio para a permuta de oxigénio
com o pentdxido de nidbbio, é preparado preferivelmente por

reducdo ao metal de pentdéxido de nidbio altamente puro.

Esta reaccdo pode ser realizada por aluminotermia, por
inflamacdo de uma mistura de Nb,0Os/Al e lavagem do 6xido de
aluminio formado e em seguida a purificacdo das barras de
nidbio metdlico por meio de jactos de electrdes. As barras
de nidbio metédlico obtidas apds a reducdo e a fusdo por
jactos de electrdes podem ser tornadas quebradicas com
hidrogénio, de forma conhecida por si, e moidas, sendo

assim obtido um pd na forma de escamas.

De harmonia com um processo preferido para a preparacédo de
niébio metalico, de acordo com o Documento WO 00/67936 Al,
o pentédéxido de nidbio em pd, altamente puro, ¢é primeiro
reduzido ao didéxido de nidbio, sensivelmente de fdérmula
NbO,, por meio de hidrogénio, a 1000 até 1600 °C, e em

seguida € reduzido ao metal com vapor de magnésio a 750 até

[ON

1100 °C. O ¢xido de magnésio resultante nestas condicdes

(O

removido por lavagem com &acidos. Este ultimo processo
especialmente preferido, em virtude da sua necessidade de
energia, consideravelmente reduzida, em virtude da
obtencdo, em principio, do tamanho das particulas primérias
do pentdxido de nidbio e do reduzido risco de contaminacéo
com substancias prejudiciais para as propriedades dos

condensadores.

O inconveniente, no caso da reaccdo de acordo com a equacéo
quimica (1), ¢é o facto de a contraccdo de volume do
pentdéxido de nidbio, por transformacdo do subdxido, ser de
cerca de 50%, o qgue origina uma estrutura cristalina do

subdéxido muito frouxa, que sb6 pode ser tornada mais densa



por aquecimento com o risco do aparecimento de defeitos
cristalinos e, por conseguinte, pode, em uUltima anadlise,
prejudicar as propriedades do condensador. A mé& qualidade
cristalina do subdéxido também condiciona claramente o seu

insatisfatdério poder de escoamento.

Um bom poder de escoamento do pd condensador & um pardmetro
de processo essencial na producdo de condensadores, visto
que os pds sdo comprimidos por meio de prensas autométicas
de grande velocidade, gque sdo alimentadas com o pd a
comprimir através de recipientes a montante. Nestas
condicdes, uma boa capacidade de escoamento é uma condicédo
para que uma quantidade definida de pd, calculdvel com a
precisdo de, por exemplo, * 0,5 mg, segundo as modernas

exigéncias, flua para a matriz da prensa.

O objectivo da invencdo €& ultrapassar 0s inconvenientes do

estado da técnica.

E também um objectivo da invencdo tornar disponivel um pbd
de subdéxido de nidbio com uma capacidade de escoamento

melhorada.

E igualmente um objectivo da invencdo reduzir o consumo de
magnésio altamente puro e a producdo de 6xido de magnésio,
assim como, simultaneamente, o custo da remocdo do 6xido de

magnésio por lavagem.

Além destes, ¢é ainda um objectivo da invencdo aumentar

substancialmente a capacidade do forno.



Além disso, constitui ainda um objectivo da invencéo
reduzir mais o risco de contaminacdo na producdo do nidbio

metdlico necessidrio para a producdo do subdxido de nidbbio.

Em conformidade, propde-se, de acordo com a invencdo, a
utilizacdo, como ¢xido de ©partida ©para a regulacéo
metallrgica de oxigénio com o pd de nidbio metdlico, de um
didxido de nidbio com a composicdo aproximada NbO;. O
didxido de nidbio é preparado preferivelmente por reducédo
do pentdxido de nidbio em corrente de hidrogénio, a uma

temperatura de 1000 até 1600 °cC.

Por conseguinte, o objecto da presente invencdo ¢é um
processo para a preparacdo de NbOy com 0,7 < x < 1,3, de
preferéncia 0,9 < x < 1,15, especialmente de preferéncia
1 < x < 1,05, por reaccao de NbO, com 1,8 < y < 2,1, de
preferéncia 1,9 < y < 2, com uma quantidade estequiométrica
de nidébio metéalico, na presenca de hidrogénio. A
temperatura e a duracdo da reaccdo deverdo ser determinadas
de modo gue a reaccdo tenha lugar de forma substancialmente

completa.

Sdo0 ainda objecto da invencédo pds de subdxido de nidbio de
férmula NbOy com 0,7 < x < 1,3, de preferéncia 0,9 < x <
1,15, especialmente de preferéncia 1 < x < 1,05, que
possuem uma capacidade de escoamento de acordo com a Norma
ASTM B 213 de, no méaximo, 60 s/25 g, preferivelmente no
maximo 50 s/25 g, especialmente de preferéncia de, no

maximo, 40 s/25 g.

E preferida para o processo de acordo com a invencdo uma
temperatura de reaccdo de 900 até 1600 °C. A duracdo da

reaccdo pode ser escolhida entre 0,5 e 4 horas, em funcéo



da temperatura da reaccdo e da composicdo e da estrutura de
particulas das substédncias de partida e da composicédo do

produto final.

O didéxido de nidbio de partida, a utilizar no processo de
acordo com a invencgdo, ¢ preparado preferivelmente por
reducdo de pentdxido de nidbio numa corrente de hidrogénio.
A reaccdo é realizada preferivelmente a uma pressdo parcial
de hidrogénio de 50 a 1100 mbar. O termo da reacgdo pode
ser determinado quando a corrente de hidrogénio estiver
isenta de vapor de &gua. O produto da reaccdo, depois do
termo da reaccgdo, ¢é preferivelmente mantido ainda algum
tempo, por exemplo, 0,1 a 0,5 horas, a uma temperatura de
900 a 1600 °C, preferivelmente de 1200 a 1600 ©°C, para a

estabilizacdo e a condensacdo da grelha cristalina do NDbO,.

Mais preferivelmente ainda, a temperatura, durante a
reducio do pentdéxido ao didéxido, é aumentada
progressivamente desde uma temperatura inicial no intervalo
de 950 até 1100 °C, até uma temperatura maxima no intervalo
de 1300 até 1600 °C, especialmente de preferéncia desde uma
temperatura inicial no intervalo de 1000 até 1050 °C, até
uma temperatura maxima no intervalo de 1350 até 1600 °C, e
em seguida, eventualmente depois de um determinado tempo de
permanéncia a temperatura maxima, a reducdo é prosseguida a
uma temperatura continuamente decrescente. Em virtude da
concentracdo decrescente de oxigénio na primeira fase da
reducédo, a velocidade da reducdo pode ser mantida
essencialmente estéavel através da temperatura crescente,
ou, através de uma temperatura inicial mais reduzida, pode
ser evitada uma expansdo demasiado rapida da grelha,
causada por uma velocidade de reducdo demasiado elevada. A

alta temperatura final, no intervalo de 1300 a 1600 °C, é



entdo mantida ainda durante algum tempo, de forma que a
grelha cristalina se possa condensar e sejam amplamente

sanados os defeitos da rede cristalina.

E possivel, por outro lado, logo na preparacao do diéxido,
provocar uma reducdo inicialmente muito rédpida, através de
um aguecimento muito réapido até uma temperatura de reducdo
de 1450 a 1600 °C, e originar desta forma uma expansdo
muito acentuada da grelha cristalina, de forma gque a grelha
se torne bastante instédvel, sendo causado desta forma um
crescimento relativamente grande das particulas primérias.
Isto pode ser desejdvel no caso da utilizacdo como material
de partida de um pentdéxido de nidbio de particulas muito
finas, se se tiver em vista a producdo de condensadores de
média capacidade, no intervalo de 30 000 até 70 000 purFvV/g.
Também neste caso ¢é vantajosa uma manutencdo a uma
temperatura de 1200 a 1600 °C, para a consolidacdo da

grelha cristalina do didxido.

Os tempos de reaccdo necessarios estdo dependentes do
tamanho de particulas do pentdéxido de nidbio utilizado e da
temperatura de redugdo escolhida. Para um tamanho de
particulas primadrias de pentdédxido de 0,3 a 0,5 pum,
geralmente ¢ gsuficiente uma duracdo da reducdo de 20 a 40

minutos.

Através das temperaturas de reducdo relativamente elevadas
(e também da temperatura madxima no primeiro caso), formam-
se ja, do didéxido de nidbio, pontes de sinterizacdo com uma

rigidez extremamente elevada vantajosa.

A posterior reducdo do didxido ao metal, por meio do vapor

de magnésio, pode ser realizada a uma temperatura



comparativamente mais reduzida, por exemplo, 900 a 1100 °C.
A estas temperaturas baixas tem lugar apenas uma
aglomeracdo minima de particulas primarias. Desta forma, ¢é
possivel, partindo-se de didxido de nidbio da mesma fonte,
por um lado reduzir uma parte ao metal, e por outro lado,
misturar a outra parte com o metal sem outro tratamento e
provocar a regulacdo do oxigénio ao subdxido, visto que os
tamanhos dos grédos primdrios e dos aglomerados do didxido e
do metal ndo sido distintos, e sobretudo depois da regulacéo

do oxigénio s&o sensivelmente concordantes.

Por conseguinte, a preparacdo do subdxido de nidbio &
realizada, de acordo com a invencdo, de acordo com a

equacdao:

NbO, + Nb - 2 NbO (2)

A contraccdo de volume, na transformacdo do NbO, em NbO, é
unicamente de 13%. Na realidade, a parte principal da
contraccdo de volume do pentdxido, de 42%, & deslocada para
a preparacdo do NbO;, no entanto isto ndo é prejudicial,
visto que pode ser originada uma estabilizacéo
intermedidria da rede cristalina como NbO,;, na reducdo com

hidrogénio.

Além disso, é vantajoso gue o consumo de magnésio, o custo
da lavagem e a formacdo de d6xido de magnésio, gque tem que
ser 1isolado para a preparacdo do nidbio metdlico pelo
processo de acordo com a invencdo, sejam reduzidos de 20%

em cada caso (referidos ao rendimento final de NDbO).

Uma outra vantagem da invencdo é o aumento da capacidade do

forno para a reaccdo ao NbO. Enquanto, de acordo com a
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equacdo quimica (1), tem lugar uma contraccdo de volume, da
mistura de partida para o produto, de 23,5%, de harmonia
com a equacdo quimica de acordo com a invencdo tem lugar um
aumento de volume de (teoricamente) apenas %, que, na
pratica, ¢é compensado pela contraccdo na sinterizacdo. O
cadinho do forno, que, de acordo com a equacdo (1), estéa
inicialmente cheio a 100%, depois do termo da reaccdo esté
(teoricamente) cheio somente até 81% com NbO. No caso da
reaccdo de acordo com a invencédo, segundo a equacdo (2), a
capacidade pode ser, portanto, aumentada (teoricamente) de
(19%/81% =) 23%. Na realidade, tendo em consideracdo a
contraccdo por sinterizacdo, o aumento da capacidade &

ainda maior.

EXEMPLOS

EXEMPIO 1

a) Preparacdo do didxido de nidbio NDbO,

E utilizado um pentéxido de nidbio esférico, altamente
puro, parcialmente aglomerado, que foi peneirado através de
um crivo com abertura de malhas 300 pm, com um tamanho de
grdos primdrios de cerca de 0,7 pm de didmetro, com uma
superficie especifica determinada de acordo com BET (ASTM D

3663) de 2,4 m?/g.

O pentdéxido é reduzido ao didxido de nidbio em corrente de
hidrogénio, a uma temperatura gque ¢ elevada, durante 40
minutos, de 950 até 1300 °C, é mantida neste valor durante
30 minutos e em seguida é reduzida até 1200 °C durante 30

minutos, e depois é mantida neste valor ainda por uma hora.
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0O didéxido de nidbio tinha uma composicdo correspondente a
férmula NbOz,01. O tamanho de particulas primarias foi
aumentado para cerca de 0,9 pm (determinado visualmente a
partir da absorcdo de REM), e a superficie BET era de 1,1

m?/qg.

A medicdo da distribuicdo granulométrica com um Mastersizer
Su da Firma Malvern (ASTM B 822, agente de humedecimento
Daxad 11), depois da passagem por um crivo de 300 um de
abertura de malhas, forneceu um valor D10 de 32 pm, um

valor D50 de 164 pum e um valor D90 de 247 um.

b) Preparacdo do nidébio metalico

Uma parte do didéxido de nidbio obtido em a) foi colocada,
num reactor, numa rede de arame de nidébio. Por baixo da
rede foi colocada, num cadinho, uma quantidade de magnésio
1,1 vezes a quantidade estequiométrica, referida ao teor de
oxigénio do didéxido. O reactor foi passado com &rgon, de
baixo para cima. Em seguida, o reactor foi aqgquecido a
1050 °C. Decorridas 8 horas arrefeceu-se e ventilou-se
lentamente com ar, para a passivacdo da superficie

metédlica.

0O pd de nidbio metdlico resultante tinha um tamanho de
particulas primédrias de 0,85 pm, uma superficie BET de 1,32
m?/g e, depois de peneirado através de um crivo de 300 um
de abertura de malhas, apresentava um valor D10 de 33 pm,

um valor D50 de 176 um e um valor D90 de 263 um.

c) Preparacdo do subdéxido de nidbio NbOx
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Foram misturadas 43 partes em peso do pd de nidbio obtido
em b) e 57 partes em peso do pd de didxido de nidbio obtido
em a), € com a mistura encheu-se um cadinho, que foi cheio
até a borda. Em seguida, durante um periodo de tempo de 2,5
horas, o cadinho foi aquecido a 1380 °C num forno, que foi
atravessado com uma mistura gasosa de 85% em volume de

drgon e 15% de hidrogénio.

Depois do arrefecimento, foi obtido um pd de subdxido de
niébio correspondente a férmula NbOg,95. O pd de subdxido
possuia um tamanho de particulas primédrias de 0,95 pm e uma
superficie BET de 1,1 m?/g. Depois de peneirado através de
um crivo de 300 pm de abertura de malhas, o wvalor D10
situava-se em 41 um, o valor D50 em 182 pm e o valor D90 em

258 pm.

d) Preparacdo do condensador

Encheram-se moldes de prensa, em cada caso, com 103 mg do
pd de subdxido de nidbio de acordo com c), em torno de um
fio de contacto de nidébio, e comprimiram-se na forma de
corpos prensados com um peso especifico de compressdo de

2,8 g/cm’.

0Os corpos prensados foram sinterizados em alto vacuo, a 10
3 Pa, durante 20 minutos, a uma temperatura de 1450 °C,
colocados separados sobre uma placa de nidébio. Os é&nodos
foram formados num electrdlito de acido fosfdédrico a 0,1%, a
uma temperatura de 85 °C e sob uma corrente de formacdo de

150 mA, até uma tensdo de formacdo de 30 V, que foi mantida

ainda por 2 horas depois da queda de tenséo.
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Nos corpos de anodos, dotados, através da formacdo, de uma
camada barreira de pentdéxido de nidbio, foram medidas
capacidades e correntes residuais, tendo o contra-eléctrodo
sido simulado por é&cido sulfuarico a 18% a 25 °C. As
medicdes foram realizadas com uma tensdo de 21 V (70% da
tensdo de formacdo), a uma frequéncia de 120 Hz e sob uma
tensdo de polarizacdo de 10 V, depois de um tempo de carga
de 3 minutos. Foi determinada uma capacidade especifica
média de 75,158 pFV/g e uma corrente residual de 0,76 nA/
nkEv.

EXEMPLO 2

a) Preparacdo do didxido de nidbio NbO,

E utilizado como material de partida um Nb,Os quase
esférico, altamente puro, parcialmente aglomerado, < 300 pm
de acordo com a crivagem, com uma superficie especifica
determinada de acordo com BET (ASTM D 3663) de 2,3 m’. Uma
parte deste Nby,0Os ¢é reduzida ao o6xido com a composicédo
NbOy,02, em corrente de hidrogénio, a uma temperatura
crescente ao longo de 60 minutos, desde 1000 °C até
1450 °C, que foi mantida em seguida durante 200 minutos. A
superficie especifica do didéxido era de 0,32 m?/g, e a
distribuicdo granulométrica, determinada por meio de
difraccdo de laser (ASTM B 822), possuia um valor D10 de 67
pum, um valor D50 de 176 pm e um valor D90 de 284 pm.

b) Preparacdo do nidébio metalico:
Uma parte do didéxido de nidbio preparado em a) foi colocada

num reactor, sobre um tecido de arame de nidbio, por baixo

do qual se encontrava um cadinho com uma quantidade de
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magnésio 1,2 vezes a quantidade estequiométrica (referida
ao teor de O do didbéxido de nidbio). Em seguida o reactor
foi aquecido a 900 °C durante 4 horas, sob uma corrente de
drgon, tendo-se, desta forma, vaporizado o magnésio e sido
reduzido ao metal o didéxido de nidbio gque se encontrava por
cima do mesmo. Depois do arrefecimento e passivacdo, o
nidbio metdlico formado foi libertado do éxido de magnésio
resultante por lavagens repetidas com &acido sulfurico e em

seguida com &agua.

0O nidbio metédlico em pd formado tinha um tamanho de
particulas primarias de 0,4 a 0,6 pm (determinado
visualmente a partir da absorcido de REM), uma superficie
especifica de 3,87 m?/g, e possuia um valor D10 de 54 pum,
um valor D50 de 161 pm e um valor D90 de 272 um, sendo os
valores determinados por difraccdo de laser (ASTM D 3663,

aparelho Malvern Mastersizer).

c) Preparacdo do subdéxido de nidbio NbOy:

1. Processo de acordo com o estado da técnica

Metade do nidébio metédlico preparado em b) é misturado com o
Nb,;0Os descrito em a), na proporcdo ponderal 1:0,95, e em
seguida é agquecido num forno a 1400 °C durante 3 horas, sob
uma pressdo parcial de hidrogénio de 67 mbar absolutos. Em
seguida o pbd foi passado através de um crivo de 300 um de
abertura de malha. O subdéxido de nidbio (“"pd A”) assim
obtido tinha a composicdo NbOi,;1 e possuia um tamanho de
particulas primérias de 0,95 a 1,1 um (determinado
visualmente a partir da absorcdo de REM). A superficie

especifica era de 1,07 m?/g, o valor D10, determinado por
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difraccdo de 1laser, situava-se em 71 pm, o valor D50

situava-se em de 165 um e o valor D90 situava-se em 263 um.

2. Processo de acordo com a invencao:

A outra metade do nidbio metédlico preparado em b) &
misturada, na proporcdo ponderal de 1:1,34, com uma parte
do NDbOz,02 preparado em a), e em seguida ¢é aquecida a
1210 °C num forno, durante 2 horas, sob uma pressdo parcial
de hidrogénio de 67 mbar absolutos. O subdéxido de nidbio
(“pd B”) obtido desta forma tinha a composicdo NbOg,95 e
possuia uma superficie especifica de 1,13 m?/g. O tamanho
de particulas primédrias, determinado visualmente a partir
da absorcdo de REM, situava-se em média em 1,0 pm, e a
distribuicéo granulométrica, determinada a partir de
difraccdo de laser, forneceu um valor D10 de 62 pum, um

valor D50 de 158 pm e um valor D90 de 269 pm.

A capacidade de escoamento de ambos os pdés foi determinada

de acordo com a Norma ASTM B 213. Obtiveram-se oS seguintes

valores:
P& A: 65 s/25 g
P6 B: 26 s/25 g.

0O processo de acordo com a invencéo conduz, por
consequéncia, a subdéxidos de nidbio que se distinguem, em
relacdo aos produtos obtidos tradicionalmente, por uma

capacidade de escoamento nitidamente melhorada.

Lisboa, 15 de Maio de 2009



REIVINDICACOES

Processo para a preparacdo de NbOy com 0,7 < x < 1,3,
preferivelmente 0,9 < x < 1,15, especialmente de
preferéncia 1 < x < 1,05, por reaccdo de NbOy com 1,8 <
y < 2,1, de preferéncia 1,9 < y < 2, com uma
quantidade estequiométrica de nidbio metdlico, na

presenca de hidrogénio.

Processo de acordo com a reivindicacéo 1,
caracterizado por a temperatura e a duracdo da reaccdo
serem escolhidas de modo que a reaccdo tenha lugar de

forma essencialmente completa.

Processo de acordo com a reivindicacéo 2,
caracterizado por a temperatura da reaccdo ser de
900 °C até 1600 °C e a duracdo da reaccdo ser de 0,5 a

4 horas.

Processo de acordo com uma das reivindicacdes 1 a 3,
caracterizado por o didéxido de nidbio de partida NbO,
ser preparado por reducdo de pentdxido de nidbio em

corrente de hidrogénio.

Processo de acordo com a reivindicacéo 4,
caracterizado por a reducdo ser realizada a uma

temperatura de 1000 até 1600 °C.

Processo de acordo com as reivindicacdes 4 ou 5,
caracterizado por, depois do termo da reaccdo, O
produto da reaccdo ser mantido ainda durante algum

tempo a uma temperatura de 900 até 1600 °C, para a



10.

11.

estabilizacdo e a condensacdo da rede cristalina do

NbO, .

Processo de acordo com uma das reivindicacdes 4 a 6,
caracterizado por ser utilizado um pentdéxido de nidbio
na forma de um pd, que é formado por aglomerados de
particulas primdrias com uma dimensdo de particulas

minima média de 0,4 a 2 pm.

Processo de acordo com uma das reivindicacgbes 1 a 3,
caracterizado por ser utilizado um nidbio metdlico em
pbé que foi obtido por reducdo de um NbO, de acordo com

uma das reivindicacdes 4 a 6, com vapor de magnésio.

Processo de acordo com a reivindicacé&o 8,
caracterizado por a reducdo do NbO, ao metal ser

realizada a uma temperatura de 750 até 1150 °C.

Subdéxido de nidbio de fdérmula NbOy com 0,7 < x < 1,3,
de preferéncia 0,9 < x < 1,15, especialmente de
preferéncia 1 < x < 1,05, com uma capacidade de
escoamento de acordo com a Norma ASTM B 213 de, no

maximo, 60 s/25 g.

Condensador, caracterizado por compreender um &nodo na
forma de um  pd sinterizado, de acordo com a

reivindicacado 10.

Lisboa, 15 de Maio de 2009
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