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Resumo. O objetivo do presente trabalho é a síntese hidrotérmica assistida por micro-ondas
(MAH) de nanofios de AgVO3 monofásico. Neste trabalho foi realizada a síntese hidrotérmica
assistida por micro-ondas do material desejado, e para garantir a obtenção da fase do material
foi realizada sua caracterização estrutural e morfológica por meio das técnicas de difração de
raios-X (DRX), espectroscopia Raman, microscopia eletrônica de varredura por emissão de
campo (FEG-MEV).
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1. Introdução

O  AgVO3 é  um  material  semicondutor  cujas  principais  características  estudadas  estão
relacionadas à  sua  capacidade fotocatalítica  na degradação de compostos  orgânicos  como
corantes  e  alguns  resíduos  industriais  (XU,  et  al.,  2009).  Devido  as  suas  propriedades
semicondutoras também são explorados alguns usos na área de sensores como, por exemplo,
um sensor para detecção de sulfeto de hidrogênio (H2S) (MAI, at al., 2010). Alguns trabalhos
estudam o uso deste material em transistores (FENG, LUO, et al., 2013). Na área aeroespacial
existem alguns estudos  do uso deste  material  como lubrificante  sólido para trabalhar  em
elevadas temperaturas (SINGH, at al., 2010) (LUSTER, et al., 2011).

Vários métodos têm sido usados para a preparação de nanoestruturas de AgVO3 (SONG, LIN,
et al., 2009), (VALI, SARKER, et al., 2019), (SIVAKUMAR, SURESH, et al., 2015). Entre
eles,  o  método  hidrotérmico  é  um  dos  métodos  mais  usados  para  a  preparação  de
nanomateriais com diferentes morfologias e formatos.
Neste  trabalho  o  AgVO3 foi  sintetizado  pelo  método  de  coprecipitação  e  posteriormente
tratado utilizando o método hidrotérmico assistido por micro-ondas, na temperatura de 180°C
por 30 minutos, foi analisado pelas técnicas de difração de raios-X (DRX) e espectroscopia
Raman  para  o  estudo  estrutural.  A  caracterização  morfológica  foi  realizada  através  de
microscopia eletrônica de varredura por emissão de campo (FEG-MEV).
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2. Metodologia

2.1. Síntese do AgVO3

Para a obtenção dos nanofios de beta-AgVO3 primeiramente foram dissolvidos separadamente
1 mmol de metavanadato de amônio (NH4VO3.5H2O; pureza de 99,5%, Sigma-Aldrich) em 50
mL de água deionizada, enquanto 1 mmol de nitrato de prata (AgNO3;  pureza de 99,8%,
Sigma-Aldrich) foi dissolvido em 50 mL de água deionizada, em seguida a solução de nitrato
de prata foi goteja na solução de metavanadato de amônio e deixado sob agitação por 15
minutos para a formação de precipitados. A mistura foi transferida para um vaso de Teflon
que foi colocado no sistema hidrotérmico assistido por micro-ondas e tratado a 180°C por 30
minutos.  Os precipitados  formados foram centrifugados,  lavados repetidas  vezes  em uma
solução de 50% água deionizada 50% etanol e, por fim, secos em estufa a 40°C por 12 horas.

2.2 Caracterizações

Para  comprovação  da  obtenção  da  fase  estrutural  na  amostra  obtida  foram  utilizadas  2
técnicas, a de difração de raios-X e a espectroscopia Raman, para o DRX foi utilizado um
difratômetro Ultima IV diffractometer (Rigaku) com radiação Cu-K⍺ (λ= 1,5406 Å) na faixa
2θ de  10-90°  com passo  de  0,02°  min-1,  para  a  espectroscopia  Raman  foi  utilizado  um
espectometro Raman modular (Horiba-LabRam HR Evolution) com laser de Argônio de 514
nm.  A  obtenção  de  imagens  para  estudo  da  morfologia  da  amostra  foi  realizada  por
microscopia eletrônica  de varredura  por  emissão de campo (Mira3-Tescan),  operando em
tensões de 5 kV.

3. Resultados e Discussão

3.1. DRX

A Figura 1 ilustra o difratograma da amostra de AgVO3 sintetizado. Os padrões de DRX
mostram os picos de difração completamente definidos, onde todos os picos foram indexados
como a fase monoclínica do beta-AgVO3 (JCPDS 86-1154), não se observando a presença de
fases secundárias.
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Figura 1: Difratograma do beta-AgVO3 sintetizado a 180° por 30 minutos.



Os picos também se mostram coerentes ao trabalho de Fabbro et al. 2022. Além disso, ainda
em relação à Fabbro et al. 2022 o método adotado possibilitou a redução do tempo de síntese
mantendo, ainda, a formação da fase desejada do material, o que demonstra uma otimização
do processo sem a perda da qualidade do material resultante.

3.2. Espectroscopia Raman

O espectro Raman dos nanofios de beta-AgVO3 é mostrado na Figura 2. Todas as bandas
vibracionais Raman estão de acordo com as relatadas para o beta-AgVO3 sintetizados por
outros métodos (HOLTZ et al., 2010) (HOLTZ et al., 2012) e (LIANG, et al. 2021). Esses
dados corroboram com os dados apresentados pelo DRX para a fase monoclínica do beta
vanadato  de  prata.  A  banda  intensa  em 886  cm-1 origina-se  da  interação  V-O-Ag ou  de
vibrações O-V-O e em 934 cm-1 é atribuída ao estiramento simétrico de VO4 (BAO, et al.
2007). As bandas em 844, 807, 731 e 518 cm-1 são atribuídas aos estiramentos assimétricos e
simétricos, respectivamente (SIVAKUMAR, et al. 2015). As bandas em 632, 477 e 444 cm-1

são atribuídas ao estiramento da vibração do oxigênio compartilhado por dois vanádios (V-O-
V). Uma vibração do VO43  foi observada pela presença da banda Raman em 338 cm-1. Os
modos  vibracionais  702,  391,  282,  246,  171  e  132  cm-1 pertencem  ao  grupo  VO43-

(HARDCASTLE, WACHS. 1991).

3.3. FEG-MEV

Na Figura 3 é possível observar a imagem da morfologia do material sintetizado, que pode ser
comparado com formato tipo bastão. O material sintetizado é constituído de um grupo de
precipitados com tamanhos de comprimento alongado variando de 2 a 7 mícrons. A espessura
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Figura 2: Espectro Raman do beta-AgVO3 sintetizado a 180°C por 30
minutos.



dos precipitados é de escala nanométrica. Em alguns trabalhos é descrito como nanofios, e,
inclusive,  já  foram feitos  nanodispositivos  eletrônicos  com este  material  se  aproveitando
desse tipo peculiar de morfologia (FENG, LUO, et al., 2013).

4. Conclusão

Nanofios  de  beta-AgVO3 com fase  pura  foram eficientemente  obtidos  pelos  métodos  de
coprecipitação  e  de  tratamento  hidrotérmico  assistido  por  micro-ondas.  Esses  métodos
permitem a obtenção da fase desejada rapidamente e sem necessidade de posterior calcinação.
Pela  difração  de  raios-X  e  espectroscopia  Raman  foi  demonstrado  a  formação  da  fase
desejada, sem a presença de fases secundárias. A morfologia resultante foi estudada através da
técnica FEG-MEV. O que demonstra que a metodologia escolhida para a síntese do AgVO3 é
perfeitamente capaz de obter sua fase com um tempo de preparo reduzido em relação às
técnicas convencionais de obtenção deste material. 
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suporte financeiro e ao IFSP - Campus SJC.

Referências

BAO, Q. et al. Lithium Insertion in Channel-Structured β-AgVO3: In Situ Raman Study and
Computer Simulation. Chemistry of Materials, v. 19, p. 5965–5972, 2007. 

FABBRO, M. T. et al. Study and evaluation of nanostructured β-AgVO3 as an inactivator of
microorganisms. Journal of Engeneering Research, v. 2, p. 1-10, 2022.

FENG, M. et al.  P-Type beta silver vanadate nanoribbons for nanoelectronic devices with
tunable electrical properties. Advanced Functional Materials, v. 23, p. 5116-5122, 2013.

4
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