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RESUMO

O interesse em novos materiais de filmes finos semicondutores vem aumentando
consideravelmente em vista a atender as necessidades de sistemas hibridos integrados
atuais. Como exemplo, tem -se os filmes poliméricos com camadas de hexaniobato de
potassio/polianilina que sdo compdsitos reconhecidos por suas propriedades
eletronicas/eletrocromicas, de vasta aplicacdo e por serem ambientalmente corretos.

A producéo de filmes hibridos de hexaniobato de potassio na forma de Nanotubos e
polianilina preparados por uma técnica simples, layer by layer, viabilizam a
possibilidade de fabricacdo de dispositivos eletrénicos ultrafinos de baixo custo e alta
qualidade. Os filmes sédo constituidos pelas nanoestruturas de hexaniobato contendo a
polianilina adsorvida sobre suas superficies. Os filmes hibridos Hexaniobato/PANI
apresentam carater multicolorido (variacéo de cor em 440 e 800 nm) e alta capacidade
de armazenamento de carga tornando este material muito interessante para
desenvolvimento de dispositivos eletrocromicos para aplicagdes nos mais variados
sistemas eletrdnicos, como exemplo — sensores de deteccdo de gases quimicos e/ou

também em baterias recarregaveis.

Palavras-chave: dispositivo eletrénico polimérico, hexaniobato de potassio, polianilina, nidbio,
nanocomposito, filmes finos, layer by layer



ABSTRACT

Interest in new semiconductor thin-film materials has increased considerably in order to
meet the needs of today's integrated hybrid systems. As an example, there are polymeric
films with layers of potassium hexaniobate/polyaniline, which are composites recognized
for their electronic/electrochromic properties, wide application and for being
environmentally friendly.

The production of hybrid films of potassium hexaniobate in the form of Nanotubes and
polyaniline prepared by a simple technique, layer by layer, enables the possibility of
manufacturing low-cost, high-quality ultrathin electronic devices. The films are
constituted by hexaniobate nanostructures containing the polyaniline adsorbed on their
surfaces. hexaniobate/PANI hybrid films have a multicolored character (color variation
at 440 and 800 nm) and high charge storage capacity, making this material very
interesting for the development of electrochromic devices for applications in the most
varied electronic systems, for example — chemical gas detection and/or recharge
batteries.

Key words: polymeric electronic device, potassium hexaniobate, polyaniline,, niobium, ,nanocomposites,
layer by layer
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1. INTRODUCAO

O Nidbio é um metal de transi¢do, descoberto em 1801 pelo quimico inglés Charles
Hatchett. Mas foi em meados do século XX que esse elemento comegou a ganhar maior
relevancia, por ser capaz de transformar as propriedades de outros materiais. &I A tecnologia
do nidbio tem hoje inimeras aplicacbes, sendo de grande importancia a sua aplicagdo na
fabricacdo de acos microligados amplamente utilizados nos acos usados na industria
automobilistica, nos acos estruturais, nas turbinas de avido, nos aparelhos de ressonancia
magnética, marcapassos, sondas espaciais, foguetes, tubulacbes de gas, e em componentes
eletrbnicos e baterias.

As caracteristicas do nidbio, como alta condutividade térmica e elétrica, maleabilidade,
ductilidade e alta resisténcia a corroséo, ao calor e ao desgaste, conferem ao metal a capacidade
de melhorar as propriedades de materiais, tornando-os mais leves e eficientes. !

Em funcdo disso, hoje o nidbio € utilizado em diversos setores, com importantes
aplicac@es tecnoldgicas. Segmentos como os de mobilidade urbana, infraestrutura, distribuicéo
e geracao de energia de fontes renovaveis vém utilizando a tecnologia do nidbio para
transformar a maneira como lidamos com o planeta, promovendo cada vez mais inovacao e
sustentabilidade. !

A principal aplicacdo do Nb esta na metalurgia dos metais ferrosos. Cerca de 75 % da
producdo mundial de Nidbio é utilizada pela indUstria do aco para a fabricacdo de uma
variedade de ligas de aco contendo pequenas quantidades de outros metais (Acos microligados
e acos de baixa liga) para melhorar a resisténcia a corrosdo, resisténcia a tracdo, tenacidade e
outras propriedades. De forma geral, o niébio atua como refinador de gréos e endurecedor em
acos de alta resisténcia e baixa liga, simultaneamente melhorando a resisténcia mecanica,
resisténcia a altas temperaturas, tenacidade e resisténcia a corrosdo. Estes agos sdo utilizados
em dutos, indstria de transportes e aplicagdes estruturais. [

As ligas contendo nidbio sdo tambem utilizadas na fabricacdo de imas supercondutores
aplicados em imageamento por ressonancia magnetica e instrumentos de ressonancia magnética
nuclear, como os aceleradores de particulas. Como aplicacfes recentes, é possivel ainda
destacar o uso do &cido nidbico que atua como um catalisador na conversdo de 6leo de palma
em biodiesel, na fabricacdo de Oxidos de titanio e niobio para baterias recarregaveis de litio e

ainda em filmes de Oxidos de niobio para células solares [, dentre os quais se destacam



a utilizagdo de hexaniobatos lamelares para utilizagdo em sensores de filmes finos em
funcdo de sua estabilidade quimica em meio &cido ou alcalino, carater semicondutor
e fotossenssibilidade, °!

O interesse em novos materiais de filmes finos semicondutores vem aumentando
consideravelmente para atender as necessidades de sistemas integrados atuais. ! Como exemplo,
tem-se os filmes poliméricos com camadas de hexaniobato de potassio que sdo hoje reconhecidos
como o0s materiais multifuncionais mais promissores devido as suas propriedades
eletronicas/eletrocrdmicas, grande variedade de aplicacdes e por serem ambientalmente corretos 1.
Dispositivos eletrdnicos poliméricos, fabricados a partir de técnicas de deposicdo por filmes finos,
vém sendo amplamente estudados. Materiais hibridos de polianilina e nanocrolls de hexaniobato
sdo preparados pela técnica de montagem layer by layer, método simples e de baixo custo, que
consiste na deposicéo alternada de polieletrdlitos de cargas opostas sobre um substrato sélido. Com
esta técnica € possivel obter o controle das espessuras dos filmes preparados através do nimero de
bicamadas depositadas com vantagens que permitem a interpenetracdo entre as camadas de
polication e polianion, possibilitando fortes interacdes entre os componentes do material hibrido,
resultando em mudancas estruturais com propriedades eletrocrébmicas superiores quando

comparadas a eletrodos contendo apenas polianilina ou hexaniobato!*: !

Além das vantagens relacionadas a técnica de deposicdo, a utilizacdo do hexaniobato em
dispositivos eletrénicos poliméricos provoca coloracdo interessante e alta capacidade de
armazenamento de carga quando reduzido eletroquimicamente. Essas caracteristicas indicam que
estes dispositivos poliméricos podem ser utilizados com vantagens aos dispositivos eletrocromicos

encontrados atualmente no mercado WQs. [

2. OBJETIVOS

O presente trabalho traz como grande desafio a revisdo de artigos e a producdo em
laboratorio da matéria-prima a base de niobio, como o hexaniobato de potassio, com perfil
lamelar para servir como componente no compdsito contendo polianilina e nanocrolls de

hexaniobato, através da montagem layer by layer para filmes finos.
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3. MATERIAIS E METODOS

3.1 PREPARACAO DO NANOCROLLS DE HEXANIOBATO DE POTASSIO

O hexaniobato de potéssio (K4NbeO17) foi sintetizado através da calcinagdo de uma
mistura estequiométrica de Nb2Os (16,189) e K.CO3 (5,69) a 1100°C em duas etapas de 5 horas
cada em cadinho cerdmico. ™

Os reagentes foram misturados com ajuda de um almofariz, ndo houve controle da etapa
de resfriamento ocorrida entre as duas etapas de calcinacgo. [

A reacdo estequiométrica para producdo do hexaniobato de potassio é descrita a seguir:
3Nb20s5 + 2K3C0O2 — KsNbeO17 + 2CO2

A protonacéo seguida da esfoliagdo do hexaniobato de potassio produzido esta descrita

através do fluxograma abaixo:™!

[ 3Nb20s5 + 2K3CO> J

1.200°Cpor 10 h

A\ 4
[ K2NbesO17 J

l HNOs (6mol L-1]) - sob agitacdo a
80°C por 4 dias

[ H2K2NbeO17 J

500 mg de H2K2NbsO17 + 250 ml de Hidréxido
tetrabutilaménio - sob agitacdo por 7 dias

pH 11

|

H2K2NbsO17 H2K2NbsO17
Fase Precipitada (NbO_TBA) Fase dispersa (NbO_TBA)
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A esfoliacdo do hexaniobato acido com solucdo de hidroxido de tetrabultilamonio
(TBAOH) foi realizada seguindo procedimento descrito por Shiguihara et al. (2010), cerca e
500 mg de H2K>NbsO17 foram suspensos em 250 ml de solucdo de TBAOH de concentracéo
3,3x10% mol L. A suspensao foi mantida sob agitagdo por 7 dias e, posteriormente mantida em
repouso por 1 dia, a dispersdao coloidal contendo hexaniobato esfoliado formada foi
cuidadosamente separada do sdlido depositado utilizando-se uma pipeta. [

Seguindo Shiguihara et all (2010), o s6lido depositado € composto por HoK2NbgO17
percursor e 0 processo de intercalagdo do TBA™ ndo ocorre em extensao significativa. Portanto,
a partir da massa do solido depositado, apds processo de lavagem e secagem, foi possivel
estimar a concentracdo de hexaniobato esfoliado na dispersdo coloidal. Os valores obtidos

foram de 1,2 g L™X. Os pHs das dispersdes obtidas variaram entre 11 e 12.

3.2 RESULTADOS PRELIMINARES — OBTENCAO DO HEXANIOBATO LAMELAR
NA CBMM

Testes preliminares para sintetizacao e caracterizagao do KsNbgO17 foram realizados no
laboratério da CBMM, seguindo procedimento descrito por Hanoshiro (2013).

Uma mistura de Nb2Os e K>COs, em proporgdes estequiométricas, a 1100° C em
cadinho ceramico em duas etapas de 5 horas cada. Os reagentes foram misturados em um
almofariz, e a etapa de resfriamento ndo foi controlada e entre as duas etapas de calcinagéo foi
realizada uma amostragem. Os solidos obtidos foram divididos e uma porgao foi lavada com
agua deionizada e seco em um dessecador sob vacuo. As caracteriza¢des dos materiais foram

feitas por difracdo de raios X (DRX) e microscopia eletronica de varredura.

3Nb,05 + 2K3CO2 — K4NbgO17 + 2C0O»

A amostra gerada neste processo mostrada na Figura 1 foi denominada de OG-T.01.2 Lav e
analisada quanto a sua semiquantificacdo EDS, Difracdo de Raios X e Microscopia Eletronica

de Varredura.
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Figura 1 - Amostra de Hexaniobato denominada produzida na CBMM

Para identificacdo de fase, semiquantificacdo quimica (EDS) e micrografias utilizou-se
a técnica de difragdo de raios X, equipamento D8 Advance da marca Bruker.

A presenga de Al e Si na analise por EDS, Figura 2, caracteriza-se pelo ataque ao
cadinho refratério utilizado para calcinacdo da amostra.

Para caracterizacdo do MEV, utilizou-se o0 equipamento Quanta-450 marca FEI.
Amostras foram depositadas sobre uma porcao de pasta de carbono.

Todos estes experimentos e ensaios foram realizados nas instalacbes da CBMM, em
Araxd MG.

13
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Figura 2 - Analise Semi-quantitiva EDS da Amostra de Hexaniobato.
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Figura 3 -Difratograma da Amostra de Hexaniobato.

14




O KsNbgO17.3H20 foi obtido com pureza de fase. Todos os picos de difracdo que
apareceram no difratograma mostrado na Figura 3, podem ser atribuidos como pertencentes a
fase lamelar.

Os picos estreitos e intensos sugerem tratar-se de um material com alta cristalinidade.
O valor de indice Miller (hkl) 040 de 9,4A é compativel com o valor reportado para a fase que
contém trés moléculas de dgua de hidratacgo. !

Também pela base de dados do difratbmetro — figura 03, percebe-se que o material

encontra-se na fase ortorrombica com valores unitariosa=7,85A, b=37,67 Aec=6,46 A

Figura4 - Anélise de MEV na Mag (1.000x) da amostra de Hexaniobato

A Figura 4 apresenta imagem de MEV com aumento de 1000x, e é apresentada
lateralmente para mostrar em perfeito angulo a formacdo de camadas. Nesta imagem, é possivel
verificar que o hexaniobato formado apresenta cristais bem definidos com um formato de placas

e plano de fraturas bem definido, caracteristico de materiais lamelares.

4. MONTAGEM DOS FILMES FINOS

A montagem dos filmes pela técnica LbL utilizadispersé@o de polieletrolitos de cargas
opostas, e foram utilizadas as dispersdes de Nanocrolls de hexaniobato (polianions), obtida pela
esfoliacdo com TBAOH (tetrabultilamonio), e de PANI em 4gua/ DMA (Dimetilacetamida) em
pH 2,5 (policéations) 11

15



A deposicéo de cada bicamada de PANI/hexaniobato foi realizada seguindo o esquema

da Figura 5:
secagem com
fluxo de N,
Imersao em
solugdao de HCI 1
M por 30s

®

lavagem com
agua deionizada
por imersao -

£

=

-~

imersdo em dispersao -
nanoscrolls de

hexaniobato
por 3 min @

Figura 5 -

PANI/hexaniobato preparados pela repeticdo por 15 vezes em sequéncia de etapas.

imersdc em
dispersio de
PANI-ES (pH 2,5)

- ; por 3 min

\ L

secagem com

@flu:m de M,

@

lavagem com
agua deionizada
por imersao

®

Imersao em
solugdo de HCI 1
M por 30s

Representacdo esquematica da preparacdo de bicamadas de

O substrato de vidro (2,5cm x 1cm) foi preparado conforme descrito por Izumi et. all,

2007. Os substratos foram imersos em solucéo de H2SO4/H20> (7/3v/v) durante 1 hora e lavados

extensivamente com &gua deionizada.

Em

seguida,

foram

NH;OH/H202/H20 (5/1/1) e lavados novamente em &gua.

Substratos de 6xido de estanho dopado com flior (FTO), também foram empregados

imersos em

solucgéo

para montagem dos filmes hibridos (2,5 cm x 1 cm) e foram utilizados sem tratamento prévio.

[1].

Os Filmes hibridos preparados foram chamados de PNb_LbL (HCI1M).[!]

Os Filmes de Nanocrolls de Hexaniobato foram preparados pela técnica de casting e

foram utilizados para comparacio, os quais foram chamados de NobONsc-cast. [
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5. RESULTADOS E DISCUSSAO

5.1 NANOCROLLS DE HEXANIOBATO ESFOLIADO

As andlises de DRX e MEV nas Figuras 3 e 4, indicam que o0 processo de obtencao de
Hexaniobato lamelar € possivel e consistente, e foi reproduzido conforme apresentado.

A Figura 6 apresenta o espectro Uv-Vis da dispersdo coloidal aquosa de NbO (TBA).
Para comparacdo, sao apresentados também os espectros de solu¢des aquosas de TBAOH em
concentragdes proximas as estimadas para este esfoliante na concentragdo de 2,2 x 10 mol L
! Pode-se observar na Figura 6 que os espectros das dispersdes apresentam absorcéo altissima
em comprimento de onda 350 nm, enquanto que a solucdo do esfoliante TBAOH apresenta
fraca absorcdo abaixo de 300nm. O espectro da dispersdo de NbO(TBA) pode ser melhor
observado apés diluicdo 1/10 com &gua deionizada e apresentam bandas finas com méximo de
224 nm e ombros em 258 nm. Considerando que o esfoliante ndo apresenta absorcdo nesta
regido, as bandas intensas podem ser associadas as particulas de hexaniobato esfoliado. [*]

= :
- S R — disp. NbO(TBA)
1,04 , :

—— disp. NbO(TBA), diluigdo 1/10

= = solugao de TBAOH

Absorbancia
= e
[-] [--]
1

=
=
|

0,2 5

~~~~~

200 300 400 500 600 700 800 900 1000
Comprimento de Onda/ nm

Figura 6: Espectro na regido Uv_Vis da disperséo coloidal de hexaniobato esfoliado,
hexaniobato esfoliado e diluido, e solu¢do aquosa TBAOH
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Resultados de microscopia de varredura mostram que a esfoliacdo com hidrdéxido de

tetrabutilamonio resulta em nanoparticulas com formato tubular, denominadas nanocrolls

resultantes de enrolamento das lamelas do hexaniobato.

T R P TR AT

A . 7-\\“/ Xt 2 :

Figura 7 - Imagens de MEV das amostras hexaniobato de Potassio esfoliadas com

Hidroxido de tetrabutilaménio (NbO_TBA) obtidas a partir de dispersdes em pH 7.

Para confirmar a presenca das nanoestruturas de hexaniobato nos filmes hibridos, na
literatura foi reportado por Hanoshiro 2013, a utilizacdo de imagens dos filmes PNb-Lbl
(HCILM) e foi comparado com imagens de nanocrolls de hexaniobato. Além disso, a
caracterizacdo morfolégica do filme foi detalhada por imagens de MEV obtidas por elétrons

retroespalhados (BEI), conforme apresentado na Figura 7.

5.2 FILME HIBRIDO HEXANIOBATO/PANI

A imagem convencional de MEV dos Nanocrolls e hexaniobato apresentada na Figura
8, obtida por elétrons secudarios mostram particulas de formato tubular com alta razéo de
aspecto. A comparacdo das imagens convencionais de MEV de nanocrolls de hexaniobato e do
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filme fino PNb-Lbl (HCI1M), mostram que o filme fino hibrido apresenta nanoparticulas de
com maior rugosidade. Esta maior rugosidade no filme hibrido, pode ser associada a presenca
de polianilina adsorvida sobre as nanoparticulas do componente inorganico, compondo assim

o material hibrido nanoestruturado.

Figura 8 - Imagens MEV, obtidas por elétrons secundarios (SEI) sendo: A) Nanocrolls
de hexaniobato, B) Filme PNb_LbL (HCI1M)

A Figura 09 apresenta os espectros na regido Uv-vis dos filmes hibridos preparados
PNb-LbL(HCI1M) em func¢do do numero de bicamadas depositadas. Observa-se bandas largas
com maximos na regido do NIR, que sofrem aumento gradual de intensidade em fungéo do
nimero de bicamadas depositadas. Estas bandas podem ser atribuidas aos seguimentos
polardnicos da PANI e indicam a presenca de polimero tomado nos filmes hibridos: 2°!

Observa-se que o espectro do PNb-LbL(HCI1M) uma banda de absorcdo bem larga
chegando a regido do NIR, que pode ser atribuida a seguimentos polarénicos com alta
deslocalizacéo eletrénica (carregadores de cargas livres), resultantes da dopagem secundaria da
PANI. [2° além disso, observa-se que o maximo de absorcdo do filme é deslocado para maior
comprimento de onda (980 nm)
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Figura 9 - Espectro na regido Uv-Vis do filme hibrido PNb=LbL(HCI1M) em funcéo

do nimero de bicamadas depositadas

Para verificar a qualidade dos filmes hibridos e confirmar o processo de montagem layer
by layer, a intensidade da banda 980 nm, foi analisada em fungdo do nimero de bicamadas
depositadas, Figura 10. E possivel observar que had um aumento linear da absorbancia,
indicando que a deposi¢do de PANI ocorre de forma reprodutivel até a 15* camada. Estes

resultados confirmam a preparacao de filmes multicamada pela técnica de montagem LbL M,
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Figura 10 - Absorbancia em 980 nm do filme PNb-LbL(HCI1M) em funcdo do nimero
de bicamadas depositadas PANI/hexaniobato

Hanoshiro,2013, realizou estudos das propriedades de armazenamento de carga e de
propriedades eletrocromicas, considerando principalmente a interessante coloracdo que o
hexaniobato apresenta quando reduzido eletroquimicamente.

A Figura 11 apresenta os espectros UV-vis do filme hibrido PNb-LbL (HCI1M) e do
filme contendo apenas nanocrolls de hexaniobato (NbONsc-cast), preparados sobre substrato
de vidro. O espectro do filme NbONsc-cast apresenta absor¢do abaixo de 500 nm atribuida a
transicédo de transferéncia de carga devido ao hexaniobato, enquanto que a absor¢do nesta regido
de comprimento de onda para o filme PNb-LbL (HCI1M) possui contribuicdo tanto do
hexaniobato quanto da PANI. Além disso, o0 polimero contribui para a cauda de absor¢cdo em

comprimentos de onda na regido do NIR, que n&o é observada para o filme NbONsc-cast [,
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Figura 11 - Espectro na regido do UV-Vis do filme hibrido PNb-LbL (HCI1M) e do

filme nanocrolls de hexaniobato (NbONsccast) em funcéo da variacdo de absorbancia.

Para a investigacdo das variacdes de absorbancia nos filmes PNb-LbL (HCI1M) e do
filme contendo apenas nanocrolls de hexaniobato (NbONsc-cast), em diferentes estados de
oxidacdo, os materiais foram preparados sobre substrato de FTO. As Figuras 12 B e C
apresentam as variagdes de absorbancia para os filmes acima citados em diferentes potenciais
aplicados (vs Ag/Ag®). A Figura 12 mostra que os valores de absorbancia diminuem entre 0s
potenciais +0,8 e -0,8 V. Estes resultados indicam a diminuicdo da populagéo dos pélarons da
PANI durante a redugdo eletroquimica. Para potenciais mais negativos, as variacfes de
absorbancia aumentam devido a reducao dos sitios do Nb(V) para Nb(IV), com maximos entre
as regides 400 e 500 nm. Para o filme NbONSsc-cast, observa-se na Figura 12C o aumento dos
valores de absorbancia em -1,8V, porém estas variagdes sdo inferiores as apresentadas no filme
hibrido.
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Figura 12: B) Espectro na regido do Uv_Vis do filme hibrido PNb-LbL (HCI1M) e C)
do filme nanocrolls de hexaniobato (NbONsccast) em diferentes potenciais aplicados
(Ag/Ag"). Solucio eletrénica de LiCIO40,5mol L em PC.

Para estudo do potencial eletroquimico do material, uma cela eletroquimica foi montada
onde os filmes LbL sobre FTO (area 1 cm?) foram utilizados como eletrodo de trabalho, uma
placa de platina de 10 cm? como eletrodo auxiliar, e Ag/Ag* em solucéo 0,5 mol L de LiClO,4
em carbonato de propileno (PC) como eletrodo de referéncia. !

Desta forma os filmes finos de filmes PNb-LbL (HCI1M) e do filme contendo apenas
nanocrolls de hexaniobato (NbONsc-cast) foram submetidos aos experimentos de voltametria
ciclica, Figura 13. Nestas curvas de VC, a reducdo eletroquimica é acompanhada pelo eletro
insercdo de ions de Litio que ocorre durante a varredura para potenciais negativos, enquanto
que o processo de eletro desinsercdo ocorre durante a varredura para potenciais positivos.
Durante a varredura para potencial negativo, os picos 0,22 e 0,77 sdo associados a PANI
(transicdo esmeraldina/leucoesmeraldina), enquanto que o pico intenso em -1,45V corresponde
a reducdo dos sitios Nb (V) a Nb(IV). Os picos correspondentes a este processo redox também
sdo observados na varredura para potencial positivo. Os picos -0,82 e +0,33V sdo atribuidos
principalmente a oxidacdo do hexaniobato — transicdo do Nb(IV) para Nb(V) e da PANI -

transicdo leucoesmeraldina/esmeraldina respectivamente. [
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Comparando se as curvas de VC do filme hibrido e do filme NbONsc-cast, observa-se
que o filme contendo apenas nanocrolls de hexaniobato possui eletroatividade muito baixa,
sendo que os baixos valores de corrente em potenciais mais negativos que -1,5V sao atribuidos
a eletro insercao de ions de litio e a decomposicéo redutiva da solucéo eletrolitica na superficie
do eletrodo contendo os nanocrolls de hexaniobato- 1!

Portanto, os resultados indicam que o efeito sinergético nas propriedades de
armazenamento de carga do material é atribuido principalmente ao aumento da eletroatividade
do hexaniobato no filme hibrido. Estes resultados sugerem que os sitios de Nb(V) estdo mais
acessiveis aos ions litio na matriz do material hibrido em comparagdo com o filme contendo

apenas nanocrolls de hexaniobato.[!!
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Figura 13 - B) Estudo da estabilidade eletroquimica utilizando voltamogramas ciclicos
dos filmes PNb-LbL (HCI1M) e filme nanocrolls de hexaniobato (NbONsccast) em diferentes

potenciais aplicados (Ag/Ag"). Solucio eletronica de LiClO40,5mol Lt em PC na velocidade
de varredura 50mVs,
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5. CONCLUSAO

As analises de DRX e MEV mostradas nas Figura 3 e 4, confirmam que o processo de
obtencédo de Hexaniobato lamelar é possivel, consistente e foi reproduzido de forma satisfatoria
nas dependéncias da CBMM.

Filme hibridos de polianilina e nanocrolls de hexaniobato foram preparados pela técnica
de montagem layer by layer, e de acordo com as imagens de microscopia eletrdnica de
varredura, os filmes sdo constituidos de nanoestruturas de hexaniobato contendo a polianilina
adsorvida sobre suas superficies, indicando a combinacdo dos componentes na escala
nanométrica. ™

O Filme hibrido apresentou caracteristicas interessantes em comparagdo com o filme de
nanocrolls de hexaniobato, os filmes hibridos apresentaram eficiéncias eletrocrémicas
superiores comparadas a eletrodos contendo apenas o hexaniobato. Além disso, os filmes
apresentaram interessante carater multicolorido (variacdo de cor em 440 e 800 nm) e de

armazenamento de carga.[!
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