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Introducéo

O surgimento de novas inddstrias nas mais diversas areas

acaba acarretando no descarte incorreto de seus produtos,
muitas vezes nocivos, como por exemplo: corantes,
herbicidas, inseticidas, defensivos agricolas, entre outros
(MONTAGNER et al., 2017). Nos ultimos anos, acerca
dos estudos sobre tratamento de 4guas contaminadas, tem
sido muito investigados 0s processos oxidativos
avancados (POA), onde o composto ndo € apenas
transferido de fase e sim destruido e transformado em
diéxido de carbono, &gua e &nions inorganicos nao
toxicos ou de menor potencial toxico (CALLISTER, C et
al.,2002). Deste modo, 0 objetivo deste trabalho é
desenvolver fotocatalisadores flotantes para auxiliar no
processo de oxidacao avancada.

Metodologia

Para a sintese de nanoparticulas de niobato de cobre Il foi
utilizado o método de precursores poliméricos (Pechini).
Os reagente utilizados foram: Nitrato de cobre 11, Oxalato
Amoniacal de Niobio, Acido citrico (CeHsO7) da marca
Vetec, Etileno glicol (HOCH,CH,OH) da marca
Alphatec, Hidréxido de amdnio (NH,OH) da marca
Synth.

Primeiramente foram medidos 50 ml de Nitrato de cobre
11 0,05 mol.L* e 50 ml de Oxalato Amoniacal de Ni6bio
0,1 mol.L?, transferidos para dois béqueres
respectivamente e aquecidos até 50°C. Apos alcangar 50
°C. Foram adicionados 5,7673 g de &cido citrico (CsHsO7)

nas duas solucGes, aguardou-se 30 minutos e entéo as
duas solucbes foram aquecidas até chegar em 90°C.
Posteriormente foram adicionados 2,1 ml de etileno glicol
(HOCH,CH,OH) em cada solugdo e aguardou-se
novamente 20 minutos. Em seguida, a temperatura foi
resfriada a 50°C e entdo foram adicionados 10 ml de
hidréxido de aménio (NH4OH) na solugéo de nitrato de
cobre. Apos isso, as duas solucGes foram misturadas e
colocadas em repouso até atingir a temperatura ambiente.
ApoOs atingir a temperatura ambiente, o material foi
aquecido até 110°C na estufa e mantido por cerca de 6
horas, e entdo foi levado ao forno a 700°C até restar
apenas solido.

Uma vez formado o solido e resfriado, ele é lavado com
50 ml de HCI 0,1 m.L? e em seguida é agitado por 1
minuto no VORTEX. A solucdo entdo é aquecida a 50 °C
mantendo agitagdo constante por 1 hora. Em seguida, a
solucéo é colocada na centrifuga por 10 minutos. Ap6s a
centrifugacdo, o HCI é descartado e é adicionado 50 ml
de &gua destilada na solucdo, e esta, novamente, é
centrifugada. Este processo de centrifugacdo com agua
destilada é repetido por mais duas vezes.

Para os testes fotocataliticos foram preparadas solucdes
de corantes (vermelho congo, alaranjado de metila,
indigo carmin), onde foram dissolvido 0,0125 g de
corante em 250 ml de &gua destilada. No primeiro
experimentos foi utilizado 0,03g de niobato de cobre II
junto a 50 pL de perdxido de hidrogénio. No segundo
experimento foi colocado apenas niobato de cobre Il. No
terceiro experimento foi utilizado apenas 50 pL de
peroxido de hidrogénio. O primeiro e segundo
experimento sdo levados ao banho ultrassdnico por 10
minutos antes de serem colocados no reator sob agitagdo
e luz ultravioleta. S&o coletadas amostras de 1 ml e estas
sdo misturadas em 3 ml de agua destilada a cada 1 hora por
5 horas. Em seguida, os experimentos 1 e 2 sdo colocados
na centrifuga por 15 minutos sob agitac&o de 4000 rpm, e
entdo, as amostras sdo levadas para leitura no
espectometro.

Nos testes de adsorcdo foram preparadas solucGes de
corantes (vermelho congo, indigo carmim), onde foi
dissolvido 0,125g de corante em 250 ml de &gua
destilada. Em seguida, foi retirado 50 ml da solugdo de
corante e adicionado a ela 0,03 g de niobato de cobre II.
A solugdo €é colocada por 10 minutos em banho
ultrassénico para dispersdo das moléculas. Ap6s o banho
ultrassénico, a solucédo é colocada sob agitacao e coberta
por uma caixa de papeldo para que ndo haja presenca de
luz. Durante as 5 horas de experimento séo coletadas
amostras de 1 ml a cada uma hora. Em seguida, os
experimentos sdo colocados na centrifuga por 15 minutos
sob agitacdo de 4000 rpm, e entdo, as amostras sdo
levadas para leitura no espectometro.
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Resultados e discussao
A sintese do niobato de cobre 11 foi realizada com sucesso
e esta foi caracterizada por difracdo de raio-x (DRX) e
microscopia eletrénica de transmissdo (MET).
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Figura 1- difracdo de raio-x (DRX) do niobato de cobre
Fonte: autor

A Figura acima representa o resultado de DRX do niobato
de cobre (CuNDb20e) purificado com solugdo de HCI.
Percebe-se que neste difratograma, também existe a
presenca de fases secundaria. Porém, pode-se perceber
também que a fase majoritaria é realmente 0 CuNb2Os,
pois, sdo dessa fase 0s picos mais intensos.

Figura 2 - Microscopia eletrénica de transmissao (MET)
do niobato de cobre
Fonte: autor

Com os resultados do MET, foi possivel obter as imagens
da morfologia das amostras, sugerindo que o material
analisado possui morfologia semelhante a laminas ou
folhas, conforme mostrado na Figura 2. Além da
regularidade na morfologia do material, pela escala das
figuras, percebe-se que o material obtido, estd na escala
nanométrica.

Os testes fotocataliticos foram comparados de acordo

com a porcentagem de degradacdo na presenca de niobato
de cobre 1l e em sua auséncia.
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Figura 3:Degradagéo x tempo do vermelho congo.
Fonte: autor
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Figura 4:Degradagéo x tempo do alaranjado de metila.
Fonte: autor
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Figura 5: Degradacgdo x tempo do indigo carmim.
Fonte: autor
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Conforme as figuras 3 e 5 pode-se afirmar que o niobato
de cobre auxiliou na degradacdo dos corantes vermelho
congo e indigo carmin na presenca de perdxido de
hidrogénio, pois
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houve uma maior porcentagem de degradacdo em um
mesmo intervalo de tempo.

Na imagem 4, é visivel gue o niobato de cobre Il auxilia
na degradacéao do alaranjado de metila a partir de 3 horas
de reacéo.

Os testes de adsorgdo foram feitos com o0s corantes
vermelho congo e indigo carmim. Contudo, com o
corante vermelho congo houve adsorcdo e esta se
estabiliza depois de uma hora de experimento. No entanto,
0 mesmo nao é observado com corante indigo carmim, ja
que ele ndo apresentou nenhuma adsor¢do mesmo apos 5
horas de experimento.

Conclustes
O método de sintese por precursores poliméricos
mostrou-se uma técnica eficaz para a sintese do niobato
de cobre Il. As técnicas de caracterizacdo utilizadas
apresentam resultados bastante interessantes, visto que o
material obtido tem caracteristicas nanométricas e
formato de folha.
O niobato de cobre Il ndo apresentou atividade catalitica
quando utilizado sozinho, porém este cenario muda
quando o mesmo é utilizado junto ao peroxido de
hidrogénio. Para todos 0s corantes testados, o niobato de
cobre 1lI, mostrou-se eficaz para catalisagdo da
degradacgdo de componentes organicos.
A importancia deste trabalho se da pela demonstragdo de
uma sintese de baixo custo, se tornando uma alternativa
possivel para remocdo de componentes organicos em
aguas residuais.
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