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INTRODUCAO

A presenga de poluentes emergentes em ambientes aquaticos, incluindo farmacos, corantes
sintéticos, pesticidas e outros compostos organicos, representa um desafio para os processos
convencionais de tratamento de 4gua. Nesse contexto, nanoparticulas magnéticas apresentam
interesse para aplicagdes ambientais devido a possibilidade de separacdo do material por aplicacao
de um campo magnético e de posterior recuperagdo e reutilizagdo. A modificacdo da superficie da
magnetita (FesO4) com 6xidos metalicos pode conferir propriedades adicionais ao material e ampliar
suas possibilidades de aplicagdo em processos de adsor¢do e/ou fotocatalise. Assim, este trabalho teve
como objetivo desenvolver nanoparticulas magnéticas core-shell de Fe:Os@Nb2Os visando sua
aplicagdo na remoc¢ao de poluentes emergentes. Nesta etapa do estudo, foram realizadas a sintese ¢ a
caracterizagdo fisico-quimica do material, como etapas necessarias para sua posterior avaliagdo em
processos de remogao e degradagdo de contaminantes.

DESENVOLVIMENTO

A obtengao das nanoparticulas Fe;Os@Nb20s foi realizada em duas etapas. Inicialmente, para
a sintese da magnetita, 3,5 g de FeSO4 foram adicionados a 250 mL de agua destilada, mantendo-se
a solucdo sob agitacdo e aquecimento entre 80 e 90 °C por 20 minutos. Separadamente, 1,9 g de KOH
e 0,13 g de KNOs foram dissolvidos em 30 mL de agua destilada, com o pH ajustado entre 12 ¢ 14.
Essa solugdo foi adicionada a solucdo contendo FeSO4, mantendo-se a agitagdo e a temperatura por
mais 20 minutos. O material obtido foi separado magneticamente, lavado trés vezes com agua
destilada e uma vez com etanol e, posteriormente, seco a temperatura ambiente.

Para a etapa de modificagao da superficie, 0,2 g de FesO4 e 0,6 g de oxalato de nidbio foram
adicionados a 20 mL de dgua destilada e mantidos sob agitagdo por 1 hora. Em seguida, o pH foi
ajustado para 12 com solu¢do de NaOH 1 mol L e a suspensdo foi mantida sob agitagdo por mais
20 horas. As nanoparticulas obtidas foram separadas magneticamente e secas a temperatura ambiente.

Os materiais sintetizados foram caracterizados por espectroscopia vibracional na regido do
infravermelho com transformada de Fourier (FTIR) e difratometria de raios X (DRX). As
propriedades superficiais das nanoparticulas FesOs@Nb2Os também foram avaliadas por meio da
determinagdo do ponto de carga zero (PCZ), considerando a variacdo entre os valores de pH inicial e
final das suspensdes contendo o material.

RESULTADOS

A andlise por FTIR das nanoparticulas FesO4«@Nb:Os apresentou uma banda intensa em
aproximadamente 581 cm™, atribuida as vibracdes das ligagdes Fe—O caracteristicas da magnetita.
Também foi observada uma banda em 3416 cm™, associada a presenca de grupos O—H e/ou moléculas
de agua adsorvidas na superficie do material. A banda observada em aproximadamente 880 cm™ foi
atribuida a vibrac¢des envolvendo ligagdes Nb—O, fornecendo evidéncias da presenca de espécies
contendo nidbio no material sintetizado (Seidel, 2021).

Os difratogramas obtidos para os materiais sintetizados apresentaram reflexdes caracteristicas
da fase cristalina da magnetita. Para a FesOs, foram observados picos de difracio em
aproximadamente 18,26°, 30,12°, 35,44°, 43,08°, 53,40°, 56,94° e 62,56°, associados aos planos
cristalograficos (111), (220), (311), (400), (422), (511) e (440), respectivamente, em concordancia
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com dados reportados para a magnetita (Swanson et al., 1967; Urian, 2023). A permanéncia das
reflexdes caracteristicas da magnetita apos a etapa de modificacdo indica a preservacdo de sua
estrutura cristalina.

A avaliagdo do ponto de carga zero permitiu caracterizar o comportamento superficial das
nanoparticulas Fe;O4@Nb20s, sendo obtido um pHpcz de aproximadamente 6,9. Em valores de pH
superiores ao pHpcz, a superficie do material tende a apresentar carga liquida negativa, enquanto em
valores inferiores tende a apresentar carga positiva. Esse parametro € relevante para a definicao das
condi¢des de aplicagdo do material, uma vez que influencia as interagdes entre a superficie das
nanoparticulas e as espécies presentes em solugao.

A etapa de avaliagao fotocatalitica prevista no plano de trabalho ndo pode ser concluida
durante a maior parte do periodo em razao da indisponibilidade do sistema de fotocatalise. Com a
recente instalacdo de um novo fotoreator, estdo sendo realizados testes de funcionamento e de
padronizagdo das condigdes experimentais para posterior avaliagdo da eficiéncia das nanoparticulas
na degradacdo de contaminantes.

CONSIDERACOES FINAIS

Os resultados obtidos demonstraram a sintese de nanoparticulas contendo a fase cristalina da
magnetita, conforme evidenciado pela difratometria de raios X. A analise por FTIR identificou bandas
caracteristicas das ligagdes Fe—O e sinais atribuidos a espécies contendo nidbio, compativeis com a
modificagdo do material. A determinagao do ponto de carga zero complementou a caracterizagao das
propriedades superficiais das nanoparticulas e fornecerd subsidios para a definicdo das condi¢des
experimentais de aplicagdo. Com a recente disponibilizagdo de um novo fotoreator, os estudos terao
continuidade com a avaliagdo do desempenho do material em processos fotocataliticos para
degradagdo de contaminantes.
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Figura 1. Caracterizacao das nanoparticulas FesO«@Nb:0s: (A) espectro vibracional na regido do
infravermelho por transformada de Fourier (FTIR), evidenciando bandas em aproximadamente
3416 cm™, atribuida a grupos O—H/agua adsorvida, 880 cm™, associada a vibragoes envolvendo
ligagoes Nb—O, e 581 cm™, caracteristica das vibragoes Fe—O da magnetita; (B) determinagdo do
ponto de carga zero (pHpcz) a partir da variag¢do de ApH (pH final — pH inicial) em fung¢do do pH
inicial, com valor estimado de aproximadamente 6,9, e (C) difratogramas de raios X das
nanoparticulas Fe;Oq+ e Fe;O«@Nb:0s, com reflexdes caracteristicas da fase cristalina da
magnetita, indicando a preservagdo da estrutura cristalina apos a modificag¢do da superficie. No
painel (B), os pontos correspondem a média de trés determinagoes e as barras de erro representam
o desvio-padrado (n = 3).
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