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Resumo

O tantalo é um dos metais mais versateis na engenharia, podendo ser utilizado
desde tecnologias espaciais até a biomedicina. Isso incentiva o estudo de novas
tecnologias de obtencdo do metal a partir do 6xido de tantalo (Ta20s). Neste trabalho
€ apresentada uma nova rota de obtencdo de tantalo metélico a partir da reacao
magnesiotérmica do 6xido de tantalo, usando como ignicdo o plasma de hidrogénio.
PropfBe-se um método alternativo ao processo Hunter, que apesar de ser o mais
utilizado, é lento, pouco eficaz na producao de grandes quantidades e gera rejeitos
degradantes ao meio ambiente. Foram misturados pds de magnésio (Mg) e Ta20s
em recipiente projetado para permitir o efeito de catodo oco, e entdo aquecidos a
plasma até a temperatura de ignicdo. Os experimentos foram realizados variando a
pressdo de trabalho buscando a reducdo completa do Ta20s. Os produtos
resultantes desses processos foram analisados por equipamentos de difracdo de
raios X. Os resultados mostram que € possivel a obtencéo de tantalo metalico (Ta) a
partir da reducdo metalotérmica do 6xido de tantalo (Ta20s) usando como agente
redutor o magnésio e o plasma de hidrogénio como agente de ignicdo. A reducao
completa do Ta20s € obtida com o uso de pressdes de 4,5 e 5,0 Torr.
Palavras-chave: Oxido de Tantalo; Ignicéo a plasma; reducdo magnesiotérmica.

OBTAINING THE METAL TANTALUM FROM THE MAGNESIOTHERMIC
REDUCTION OF THE Ta>0s PLASMA

Abstract
Tantalum is one of the most versatile metals in engineering, and can be used in
applications such as space technology and biomedicine. This encourages the study
of new technologies for obtaining the metal from tantalum oxide (Taz0s). In this work
a new route of obtaining metallic tantalum from the magnesiothermic reaction of the
tantalum oxide is presented, using hydrogen plasma for ignition. It is proposed an
alternative method to the Hunter process, which despite being the most used, is
slow, inefficient for large scale production and generates waste extremely harmful to
the environment. Magnesium (Mg) and Ta20s powders were mixed in a crucible that
acts as hollow cathode, and then plasma heated to the ignition temperature. The
experiments were carried out by varying the working pressure for the reduction of
Ta20s. The reduction products were analyzed by X-ray diffraction. The results show
that it is possible to obtain metallic tantalum (Ta) from the metalothermic reduction of
tantalum oxide (Ta20s) using plasma of hydrogen as the ignition agent and
magnesium as the reducing agent. The complete reduction of Ta20s is obtained with
the use of pressures of 4,5 and 5,0 Torr.
Keywords: Tantalum Oxide; Plasma Ignition; Magnesiothermic reduction.
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1 INTRODUCAO

O tantalo € um dos metais mais utilizados em aplicacdes avancadas devido a
suas excelentes propriedades. Uma de suas principais aplicacdes € na construcao
de componentes eletrénicos, principalmente em capacitores. O uso do metal vem
contribuindo com a miniaturizacdo de circuitos eletrénicos, dada a sua capacitancia
ser uma das mais elevadas entre os metais (2,6,7,9).

Por conferir alta resisténcia ao desgaste e mecéanica, o tantalo é utilizado
como elemento de liga em pecas de motores a jato, reatores nucleares e
ferramentas de usinagem. Ele também € utilizado como biomaterial em implantes
cirdrgicos, uma vez que o0 mesmo nao reage com os fluidos corporais, minimizando o
risco de rejeicdo (7).

O minério a partir do qual se extrai o tantalo € conhecido como tantalita, a qual
corresponde apenas a 1,7ppm da crosta terrestre. O Brasil possui as reservas
mundiais com maiores concentracdes de tantalita, representando cerca de 40,7%. A
maior jazida de tantalita esta localizada no municipio de Presidente Figueiredo/AM.
Para paises que possuem reservas de tantalo, como o Brasil, e que pretendem
tornar-se autossuficientes na sua producdo, as pesquisas em produtividade se
tornam necessarias (3).

O principal método de obtencdo do tantalo, conhecido por processo Hunter, é
um processo sodiotérmico, sendo pouco eficaz em termos produtivos. Além disso,
sdo utilizados grandes volumes de agua para a retirada de cloretos e fluoretos,
oriundos das etapas de refino (2,6,9).

Britto [1] realizou experimentos de reducdo do Oxido de tantalo usando o
aluminio como agente redutor, usando o plasma de hidrogénio como agente de
ignicdo. Nesses experimentos foi realizada previamente a moagem do po de
aluminio buscando melhores resultados de reducdo. Usando uma temperatura de
trabalho de 800°C e uma pressdo de 400 Pa (3 torr), Brito verificou que a reducéo
aluminotérmica do Ta20s se torna mais eficaz com a moagem de alta energia com o
tempo de 6h e 10h, e também com a adicdo de agente redutor de 5% acima do
calculo estequiométrico. Nessas condi¢des é produzida uma grande quantidade de
tantalo metalico, e uma pequena quantidade de Taz0s.

Toffoli [8] buscou a reducdo do diéxido de titanio (TiO2) usando o Mg como
agente redutor, sendo a ignicdo da reacao realizada pelo plasma de hidrogénio. Ele
realizou os seus experimentos em temperatura de 350, 450 e 770°C a uma pressao
de 5,8 Torr. Os resultados mostraram que € possivel a realizacdo do processo em
temperaturas superiores a 750°C. Os produtos de reducédo apresentaram Mg204Ti,
MgO e TiO. Em temperaturas inferiores ndo houve reacoes.

Visando a obtencdo de um método de producdo mais eficiente e menos
agressivo ao meio ambiente, neste trabalho foram realizados experimentos de
reducdo metalotérmica do 6xido de tantalo (Ta20s) usando como agente redutor o
magnésio, e o plasma de hidrogénio como agente de ignicdo. Tendo como
referéncia o diagrama de Elligham, o magnésio tende a ser mais reativo que o
aluminio, assim é de se esperar uma maior eficiéncia na producdo de tantalo
metalico.

2 MATERIAIS E METODOS

Como agente redutor foi utilizado pos de magnésio metalico de pureza de
cerca de 98,5%, com uma granulometria fornecida pelo fabricante de 0,06 a 0,3mm,
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gue foi obtido junto a empresa Merck KGaA. O 6xido utilizado foi o de tantalo
(Ta20s), com uma granulometria de 5um, que foi adquirido junto a empresa Sigma
Aldrich de pureza de 99,99%. O H: utilizado na producdo do plasma possui uma
pureza de 99,99%.

A equacéo 1 apresenta a reacéo de reducdo do Ta20s pelo Mg:
Ta20s5 + 5Mg -+2Ta + 5MgO 1)
A quantidade de massa de cada reagente utilizado foi calculada a partir da

porgdo estequiométrica entre o Mg e o Tax0s, totalizando 1000 mg, conforme
apresenta a tabela 1.

Tabela 1. Porgdo de cada amostra, em mg

Material Amostra de 1000mg
Magnésio(Mg) 237,38
Oxido de Titanio (Ta,0s) 784,2

Os reagentes foram misturados e inseridos em um porta-amostras cilindrico
feito de aco inoxidavel, e inseridos em um reator a plasma pulsado modelo Thor Np
da marca SDS. No interior do reator foi utilizado 100% de hidrogénio a uma vazéo
de 100cm3/min. Foram realizadas reac6es com variacdo da pressdo em 1,7 Torr, 2,7
Torr; 3,5 Torr 4,0 Torr, 4,5 Torre 5 Torr.

Para a caracterizacao dos produtos de reducéo, foi utilizado a difracdo de raio
X, usando tubo de Cu, tempo de contagem de 0,3s com 20 variando de 10 a 100°,
passo de 0,02° em 26 e velocidade de rotacao de 5rpm.

3 RESULTADOS E DISCUSSAO
3. 1 Influéncia da presséao de trabalho na reducdo magnesiotérmica do Ta20s

A figura 1 apresenta os resultados de difracao de raios X para os experimentos
de reducdo magnesiotérmica do oxido de tantalo em funcdo da variacao da pressao
de trabalho. Nessa figura, além dos difratogramas dos pés reduzidos, é apresentado
o difratograma do pdé misturado, antes dos experimentos. Verifica-se que na pressao
de 1,7 Torr ndo houve reacao.
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Figura 1. Difratogramas de raios-x dos pos de éxido de tantalo apds experimentos de reducéo

A tabela 2 indica as temperaturas da superficie do catodo em que a reacdo de
reducdao foi iniciada, bem como a ocorréncia ou ndo de reducao parcial.

Tabela 2. Temperatura da superficie do catodo verificada no momento em que se iniciou a reagdo e

estado final do experimento

realizados em diferentes pressoes.

Amostra Temperatura Estado
°C

1,7 440 N&o reagiu
2,5 500 Reagiu
3,5 512 Reagiu
4,0 520 Reagiu
4,5 515 Reagiu
5,0 514 Reagiu
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Observou-se que ao chegar na temperatura de 440°C o plasma nédo se
manteve. Assim, na amostra reduzida na pressao de 1,7 Torr verificou-se presenca
apenas de Ta20s e Mg, da mesma forma que na amostra antes dos experimentos de
reducao, o que indica que ndo ocorreu reducdo quando se usa pressao de 1,7 Torr.
Na temperatura de 440°C o plasma ndo se manteve estavel, extinguindo-se.

Nas amostras submetidas a 2,5 e 3,5 Torr de pressao verifica-se a presenca de
picos relativos ao Ta20s e ao MgO, além de poucos picos relativos ao Ta metélico. A
presenca ndo detectada de Mg metalico indica que o todo o agente redutor foi
consumido e que o uso dessa pressao nao foi suficiente para reduzir todo o 6xido,
havendo uma reducéo parcial. Vale lembrar que a partir da pressédo de 2,5 Torr
todas as outras amostras ndo apresentam Mg metalico.

No difratograma referente & amostra submetida a 4,0 Torr de pressao verifica-
se a presenca de picos de Ta de alta intensidade. No entanto, também se observam
picos relativos ao Ta20s. Portanto, na pressao de 4,0 Torr novamente ocorreu uma
reducdo parcial do 6xido, mas obtendo-se maiores quantidades de Ta metélico em
relacdo as pressdes de 2,5 e 3,5 Torr.

Diferentemente das amostras reduzidas em pressdes de 2,5 a 4,0 Torr onde
nao se obteve reducdo completa, as amostras submetidas a 4,5 e 5,0 Torr sofreram
reducdo completa. No difratograma foram detectados apenas picos de Ta metélico e
MgO, o que indica que o0s experimentos realizados sob essas condi¢cdes de pressao
(45 e 50 Torr) sao suficientes para promover a reducdo de todo o Taz20s.
Experimentos com o0 uso de pressdes iguais ou acima de 6,0 Torr ndo foram
possiveis, uma vez que o plasma se mostrou instavel.

O efeito da pressdo pode ser explicado pelo trabalho de Griin e Ginther [4]
onde eles apresentam que em baixas pressdes, como por exemplo, abaixo de 2 Torr
a bainha catddica formada é muito espessa; assim o plasma formado ndo aquece o
catodo suficientemente para que haja reacdo. JA em altas pressfes, como as
pressbes acima de 5 Torr a bainha € menor; assim o plasma ndo envolve o catodo
completamente e isso acarreta na diminui¢do da temperatura e extingdo do plasma,
nao havendo reacéao.

3.2 Caracteristicas da ignicdo magnesiotérmica

Os resultados apontam a reducdo magnesiotérmica do 6xido de tantalo sob
ignicdo a plasma. O tempo médio para o inicio da reacdo foi de 70 min. As
temperaturas em que se verificou o inicio das rea¢des de reducdo variaram,
mantendo-se entre 500 e 520°C. Essas reacdes se caracterizaram por um aumento
rapido da temperatura (reacdo exotérmica) quando se atingia a igni¢cao, observando-
se aumentos de cerca de 200°C. Outra caracteristica dessas reacdes foi a mudanca
da cor do plasma de lilds para verde, como pode ser observado nas figuras 2 e 3.
Pode-se observar na figura 3 a explosdo que acontece apoés a ignicdo do magnésio,
desencadeando toda a reducéo do Taz0s.
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Figura 2. Coloracgéo do plasma de hidrogénio ao redor do catodo oco, antes da igni¢éo.

Figura 3. Coloracao do plasma ativo, apés ignicao. Observa-se no momento da reacéo a
mudanca de colorac¢éo do plasma.

Ao se comparar a eficiéncia do Mg, usado como agente redutor no presente
trabalho, em relacdo Al usado no trabalho de Britto[1], conclui-se que o Mg se
mostra mais eficaz, visto que foi possivel a reducdo completa do Ta20s, sem a
necessidade de moagem de alta energia e sem a adicdo de agente redutor acima do
célculo estequiométrico. E possivel que Toffoli [8] ndo tenha conseguido reducéo
completa do 6xido de titanio utilizando o Mg, em razéo de usar pressodes de trabalho
muito altas (5,8 Torr). Neste trabalho, mostra-se que uma reducdo completa do
Ta20s € possivel com 0 Mg quando se usam pressoes inferiores (4,5 a 5,0 Torr).

Para a producdo de Ta metélico em maiores escalas, seria necessario o
desenvolvimento de um equipamento de fluxo continuo automatizado, similar ao
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proposto por Menezes [5], que alimenta o reator constantemente com a mistura de
Ta20s e Mg.

4 CONCLUSAO

- Conclui-se que é possivel a obtencdo de tantalo metalico (Ta) a partir da reducéo
metalotérmica do 6xido de tantalo (Ta20s), usando como agente redutor o magnesio
e 0 plasma de hidrogénio como agente de ignicao.

- A pressdo se mostrou uma variavel de controle de fundamental importancia: as
amostras submetidas a 2,7 Torr, 3,5 Torr e 4,0 Torr sofreram uma reducao parcial,
enquanto as amostras submetidas as pressdes de 4,5 e 5,0 Torr apresentaram
reducao completa.

- Em comparacdo com o método Hunter, um método baseado na magnesiotermia
devera se mostrar mais eficaz e menos agressivo ao meio ambiente devido a néo
geracao de residuos toxicos.
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