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RESUMO: Sendo o Brasil o maior detentor de minerais contendo Niébio no mundo, é de interesse
nacional o desenvolvimento de tecnologias para utilizacdo deste metal. Uma possibilidade € a aplicagdo
do Pentoxido de Nidbio (Nb2Os) no tratamento de efluentes contendo contaminantes organicos, como
corantes. Neste projeto, diferentes rotas de sintese, baseadas em tratamento hidrotérmico, foram
estudadas, a fim de se maximizar a eficiéncia dos materiais. Como a adsor¢do é um efeito de superficie,
variou-se o tempo de tratamento hidrotérmico com o intuito de se promover variag6es superficiais que
pudessem maximizar a eficiéncia de remog&o do corante. O Nb,Os se mostrou eficiente na remogao de
contaminante catidénico em gua por adsorgao, sendo esta eficiéncia inversamente proporcional ao tempo
de tratamento hidrotérmico. Isotermas de adsor¢cdo mostraram uma capacidade de remogdo superior a
600 mg de MB / g de Nb2Os, valor este superior ao relatado na literatura.

PALAVRAS-CHAVE: Tratamento de Efluentes, Adsorcdo, Corante, Pentoxido de Nidbio

Study of Methylene Blue adsorption over Nb,Os

ABSTRACT: With Brazil being the largest holder of niobium-containing minerals in the world, it is a
national interest the development of technologies for the use of this metal. One possibility is the
application of Niobium Pentoxide (NbyOs) in the treatment of effluents containing organic
contaminants, such as dyes. Different synthesis routes, based on hydrothermal treatment, were studied
in order to maximize the efficiency of the materials. With adsorption being a surface effect,
hydrothermal treatment time was varied in order to promote surface variations that could maximize the
efficiency of dye removal. Nb.Os proved to be efficient in removing cationic contaminant in water by
adsorption, its efficiency being inversely proportional to the hydrothermal treatment time. Adsorption
isotherms showed a removal capacity greater than 600 mg MB/g of Nb.Os, a value higher than that
reported in the literature.
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INTRODUCAO

Com o crescente aumento populacional a necessidade de desenvolvimento econdmico se
intensificou, em contrapartida graves problemas ambientais sdo consequéncia desse processo,
entre eles a contaminacdo de &gua potavel por compostos orgénicos, oriundos de efluentes
agricolas e industriais (OLIVEIRA, 2016). Devido a isso iniciativas sustentaveis tem sido
continuamente propostas para a promog¢ao da reducdo de contaminantes organicos. Neste contexto, 0
Nb,Os se mostra interessante (DA SILVA, 2019). O Brasil se destaca como detentor de mais de 90%
das reservas mundiais exploraveis de Nidbio, sendo ainda seu maior produtor e exportador (LOPES,
2015). Diante do exposto, este trabalho teve por objetivo o desenvolvimento de metodologias de sintese
hidrotérmica para obtencdo do Nb,Os e 0 estudo de suas propriedades de adsor¢cdo para remogdo de
contaminantes catidnicos de agua.



MATERIAL E METODOS

Para a sintese do Nb,Os foi empregada inicialmente a metodologia denominada Método de Oxidacéo
por Perdxido, um método de sintese limpo que consiste na formacdo de um complexo metalico soltvel
e estavel pela adicdo de H.O, a um precursor do metal de interesse, com posterior cristalizacdo sob
condicdes hidrotérmicas. Em um procedimento tipico de sintese, utilizou-se, 2,0 g do precursor Oxalato
Amoniacal de Niobio (NH4H2[NbO(C204)3].NH-0) disperso em agua, onde foram acrescentados 4,0
mL do Perdxido de Hidrogénio (H-0-), formando uma solu¢do amarelada, que foi colocada em baldo
volumétrico e o volume completado com agua para 50 mL. Depois, a solucdo formada foi levada
termicamente tratada em estufa sob temperatura de 100 °C por 4 h, 12 h e 24 h, para resultar em
modificagdes superficiais nos sélidos.

Estes materiais foram testados frente a remogdo do corante Azul de Metileno (MB) em &gua via
adsorcdo. Primeiramente foi estudada a cinética de adsor¢do. Para tanto, as amostras foram imersas em
um béquer contento solucdo de concentracao conhecida do corante. As amostras ficaram em uma camara
escura e a concentracdo do corante foi acompanhada por espectrofotometria UV-Vis em intervalos de
tempo regulares, utilizando o espectrofotdmetro FEMTO 600S.

Posteriormente, com o objetivo de se obter a capacidade maxima de adsorgdo do corante sobre o solido,
foram obtidas isotermas de adsor¢éo, utilizando-se 6 mg de Nb.Os (imersos em solucdo aquosa de MB)
nas concentrac@es de 0,5 g/L, 0,25 g/L, 0,10 g/L, 0,05 g/L, e 0,025 g/L. As amostras foram agitadas por
24 h no escuro. A concentracdo de MB foi obtida por espectrofotometria UV-Vis, utilizando
espectrofotdmetro FEMTON 600S, ap6s obtengdo de uma curva de calibragdo com as solugdes puras.

RESULTADOS E DISCUSSAO

Como o processo de adsorcdo é, essencialmente, um fenbmeno de superficie, as amostras aqui
sintetizadas foram analisadas via espectroscopia no infravermelho (FTIR) e os resultados séo
apresentados na Figura 1.
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Figura 1: Espectros de Infravermelho das amostras de Nb,Os sintetizadas por diferentes tempos de
tratamento hidrotérmico.

Como pode ser verificado pelos espectros apresentados na Figura 1, o principal efeito do tempo de
tratamento hidrotérmico sobre os materiais estd na intensidade da banda referente a presenca de
grupamentos hidroxila (OH) na superficie do material, que aparecem em torno de 3000 cm™. A
diminuicdo da intensidade é um indicativo de que a concentracdo destes grupamentos diminui com o
tempo. Este fator é de extrema importancia, uma vez que pares de elétrons livres do oxigénio podem
atuar como ponto de interacdo com cargas positivas do adsorvato. As bandas em torno de 1700
1400 cm? estdo relacionadas com grupamentos carbonilicos e/ou carboxilicos oriundo do oxalato
presente no precursor, enquanto que as bandas abaixo de 1000 cm™ estédo relacionadas com a ligacéo
Metal-Oxigénio, ndo tendo grande variagOes entre estas para as amostras sintetizadas.



A cinética de adsor¢do mostra que o processo de adsor¢do depende da gquantidade de corante ainda
presente em solugédo, sendo caracterizado como um processo de primeira ordem. Interessantemente, a
capacidade de adsorcao foi inversamente proporcional ao tempo de tratamento hidrotérmico.

Com a isoterma de adsor¢ao, apos 24h de agitacdo da amostra de Nb,Os suspensa em solucéo do corante
MB, foram obtidos 0s seguintes resultados, mostrados na Tabela 1, na espectrofotometria UV-Vis:

TABELA 1: Dados de adsor¢éo do corante MB sobre Nb,Os

Concentracdo de MB (g/L) Abs Inicial Abs apds contato com Nb,Os
0,025 4,620 1,090
0,050 7,332 3,035
0,100 12,456 6,720
0,250 34,780 24,225
0,500 71,600 57,680

Os dados foram corrigidos pelo fator de diluicdo utilizados nas anélises. Estes foram convertidos em
concentragdo de corante utilizando-se a Lei de Lambert-Beer, a fim de obter a massa adsorvida. Para
tanto, foi ajustada uma curva de calibragdo com os dados das absorbancias iniciais, como mostrado na
Figura 2 abaixo.
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FIGURA 2: Curva de calibracéo para concentragdo de MB vs Absorbéancia.

Tendo-se a curva de calibracdo, os dados de massa de MB adsorvido por massa de Nb,Os foram
calculados para as diferentes concentrac@es iniciais de MB, e os resultados sdo apresentados na Figura
3. Importante salientar que os dados apresentados se referem a amostra obtida ap6s 24 h de tratamento
hidrotérmico, que é a amostra que apresentou menor capacidade de adsor¢do dentre as sintetizadas.
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FIGURA 3:  Isoterma de adsorcao de MB sobre Nb,Os

A isoterma mostra que, mesmo para a amostra com menor capacidade de adsorcéo, o valor obtido para
a capacidade é superior a 650 mg de MB por grama de material, mostrando o potencial das amostras
para aplicacdo em processos de tratamento de efluentes.

CONCLUSOES

Este trabalho demonstrou a aplicabilidade da sintese na obtencao de materiais contendo o metal nidbio
com alto poder de remogdo de contaminantes catiénicos via adsorcdo. Assim, estes materiais serdo
aplicados na remocéo de metais pesados de barragens de mineragao localizadas no sul de Minas Gerais,
em uma parceria com pesquisadores da UNIFAL de Pogos de Caldas.
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