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ABSTRACT

A convenient route for the preparation of
niobium pentachloride is described. The
product, very sensitive to moisture, can,
however, be safely kept in thionyl chloride

solution until needed.

Na proposta de trabalho de nosso grupo,
incluem-se aspectos da quimica organometali-
ca do nidbio. O pentacloreto de nidbio @& o
material de partida para a sintese de uma sg
rie de derivados de nosso interesse, tais co

mo [NbClsL] e [Nb(CO)g_xLyx]~ (L=fosfina) I,

bem como de inumeros outros compostos rele-
vantes deste metal?,
Nao s6 devido a dificuldades de importa-

¢ao de NbCls, mas também porque pareceu-nos
mais adequado a conjuntura nacional que o
preparassemos em nosso laboratdrio, propuse-
mo-nos a investigar caminhos convenientes pa
ra sua obtengao. Ademais, ja que NbCls & ex-
tremamente sensivel 3 umidade, sua conserva-
¢do & bastante problematica.

Assim, foram testados varios métodos, des
critos na literatura3” 3, para o preparo de
NbClg a partir de Nb,05,

sil®,

fabricado no Bra-

0 procedimento que, afinal, evidenciou-se

como mais seguro e conveniente,

da rota de Bagnall & Brown?®,

foi a segun-
como exposta
por Fairbrother’. Entretanto, na descrigao
do método, uma serie de detalhes sao omiti-
dos, bem como algumas etapas nao se apresen-
taram satisfatorias ante as nossas condigoes
de laboratorio. A seqiiencia completa do pro-
ceéso, incluindo as etapas desenvolvidas e

adaptadas por nds, & relatada a seguir.

FARTE EXPERIMENTAL

5 g de Nb,05, em mistura com 25 g de
NaHSO,, sao fundidos em um cadinho de porce-
lana durante aproximadamente 10 minutos, a

uma temperatura de cerca de 400°C, obtendo-

se um produto branco. Este & dissolvido em
cerca de 350 ml de solugao saturada de acido
solu-

ob-

Cen-

oxalico. A seguir, adiciona-se a esta

¢ao quantidade suficiente de NH3 conc.,
tendo~se um precipitado branco leitoso.
trifuga~se durante 5 minutos, desprezando-se
utilizando

H,0

o sobrenadante. A seguir, tambem
uma centrifuga, o residuo & lavado com
(3 x 50 ml), HNO3 a 1%Z (3 x 50
(4 x 50 ml). e

0 solido obtido e
para um balao de 250 ml onde @

ml) e acetona

transferido
secado a va-
cuo, com aquecimento (pistola de ar quente).
0 solido branco, seco, &, a seguir, recober-
to com quantidade suficiente de cloreto de
ob-

tém-se uma solugao amarela de NbCls. Esta so

tionila. Apdos aproximadamente 24 horas,
lugao pode ser guardada por varias semanas,
de modo que NbClg solido s6 & obtido na oca-
sido oportuna e na quantidade necessaria.
Para a obtengao do pentacloreto solido,
transfere-se uma aliquota da solugao amarela
para um sublimador (fig.) e elimina-se, sob
pressao reduzida, o cloreto de tionila. O s0
lido &, a seguir, sublimado sob pressao redu
150°cC.

Aquecimento excessivo deve ser evitado,

zida a uma temperatura aproximada de
polis
NbCls decompoe-se na vizinhanga de 200°C. 0

rendimento do processo e de aproximadamente

95%, baseado em NbyOg.
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