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RESUMO

Metais pesados sdo constituintes normais de ecossistemas, no entanto as atividades
humanas vém aumentando a quantidade circulante destes no ambiente. Em virtude
disto, novos métodos de remocéo estdo sendo pesquisados e usados e, o0 0xido de
nidbio(V) hidratado € um exemplo, pois € um excelente adsorvente inorganico e
apresenta requisitos de seletividade e estabilidade necesséarios e com custos
reduzidos quando comparados a outros materiais. A adsor¢cdo é um processo
largamente empregado na remocdo de metais em rejeitos de inimeras atividades
quimicas, onde o descarte de metais toxicos pode ultrapassar os limites legais. Este
trabalho teve como finalidade avaliar a eficiéncia do 6xido de nidbio(V) hidratado,
sem tratamento prévio em reacbes de adsorcdo frente aos &anions contendo
cromo(VI). Foram realizadas reacfes de adsor¢cao para avaliar a quantidade de ions
dicromato que o Oxido pode adsorver, utilizando o planejamento fatorial com os
seguintes parametros: massa do trocador, tempo de agitacdo e volume de solucao
de dicromato. Verificou-se que aumentando a massa do trocador, obtém-se um
significativo acréscimo na porcentagem de anions adsorvidos. Além disso, 0s
resultados mostraram-se mais eficientes em relacéo a trabalhos anteriores, onde se
realizou o processo de reprecipitacdo do 6xido de niébio, procedimento que gerou a
formacdo de subprodutos, reduzindo consideravelmente a eficiéncia da adsorgao,
que foi de apenas 53%. J& nesta pesquisa se obteve melhores resultados, com
adsorcdo de 75% dos ions de dicromato, no experimento que utilizou 4 g do
adsorvente, 40 mL de solucéo de dicromato de potassio 0,02% e tempo de agitacéo
de 60 min. O oOxido utilizado apresentou 25,5% de &gua, que resultou na formula
geral: Nb;Os.4,6H,0O. Os resultados obtidos na remocdo de anions dicromato -
cromo(VI) foram satisfatorios, o que propiciard o desenvolvimento de pesquisas
envolvendo reacdes de adsorcao, utilizando-se Nb,Os.nH,O como adsorvente, para
a remocéao de outros metais poluentes do meio ambiente, visando assim uma melhor
gualidade de ambientes aquaticos.

Palavras-Chave: Oxido de niébio hidratado, adsorg¢do, cromo(VI)
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1 INTRODUCAO

O tratamento classico de sistemas aquaticos contendo metais pesados envolve
processos fisico-quimicos de precipitagdo quimica, troca i6nica e extracdo por
solventes. O processo de troca idnica € acompanhado por outros processos tais
como: adsorcao, quimissorcao e absorcdo. Para Vesely e Pekarek (VESELY, 1972),
0S materiais inorganicos sintéticos apresentam excelentes propriedades de troca
ibnica; varias aplicacdes tém sido estudadas para os trocadores idnicos inorganicos,
nas areas como quimica analitica, quimica e bioquimica ambiental, separacdes
cromatograficas de diversos ions e tratamento de residuos industriais contendo ions
de metais pesados (TAGLIAFERRO, 2004, 2005).

Os oxidos hidratados de metais polivalentes ocupam uma importante posicao entre
0s sorventes inorganicos (QURESSH, 1991; CLEARFIELD, 1982), pois séao
praticamente insollveis em &gua e a maioria deles apresenta estrutura rigida,
sofrendo pouca dilatagcdo ou contracdo quando imersos em solugdo aquosa,
caracteristicas necessarias para um bom desempenho como trocador idnico (SILVA,
2003; TAGLIAFERRO, 2005; JIMENEZ, 2004; CLEARFIELD, 1982). O interesse por
estes materiais tem se mantido, uma vez que mostram estabilidade e seletividade

necessarias, além dos menores custos em relac@o as resinas organicas.

Dentre os 6xidos metdlicos inorganicos utilizados como trocador idnico pode ser
destacado o 6xido de nidbio (V) hidratado, também chamado de “acido nidébico”. O
oxido de nidbio(V) hidratado é estavel em relacdo a maior parte dos reagentes
acidos. Sua capacidade de troca ibnica decresce com o0 aumento da temperatura de
aguecimento, e é transformado em material cristalino a altas temperaturas (SILVA,
2002 e 2003). Trabalhos publicados por Egorov e colaboradores mostraram que o
“acido niébico” comporta-se como um trocador idnico anfétero, podendo comportar-

se como trocadores catidnicos ou aniénicos (EGOROV, 1967).

Este trabalho prople realizar reacbes de adsorcdo pelo oxido de nidbio (V)
hidratado, sem tratamento prévio de reprecipitacdo, com ions Cromo (VI) em
solugbdes aquosas diluidas. A reacdo direta diminui o ndmero de etapas, de
compostos quimicos, minimizando assim a formacao de subprodutos indesejaveis. A
quantificacdo de ions adsorvidos sera determinada utilizando um espectrofotdmetro

na faixa do visivel.



1.1 Objetivos

1.1.1 Objetivos Geral

Investigar a aplicacdo do Oxido de niébio(V) hidratado para a remocado de ions

contendo Cromo (VI) em solugéo aquosa.

1.1.2 Objetivos especificos

Realizar uma reviséo bibliografica sobre o tema visando principalmente
a questao ambiental;

Realizar as reacdes de adsorcdo conforme o planejamento fatorial
proposto;

Verificar em que condi¢cdes ocorrem melhor adsorcao;

Conhecer a legislacdo atual sobre a poluicdo ambiental causado por

ions contendo Cromo(VI).



2 FUNDAMENTACAO TEORICA

2.1 Metais Pesados

Acredita-se que 0s metais talvez sejam os agentes toxicos mais conhecidos pelo
homem. Ha aproximadamente 2.000 anos A.C., grandes quantidades de chumbo
eram obtidas de minérios, como subproduto da fusdo da prata e isso,
provavelmente, tenha sido o inicio da utlizacdo desse metal pelo homem
(SALGADO, 1996).

Os metais pesados ou elementos traco sdo os elementos quimicos que ndo séo
encontrados naturalmente em nenhum organismo vivo. E o0s principais sdo: chumbo,

mercurio, cadmio, cromo, arsénio, manganés, niquel entre outros.

Os metais pesados sdo bem diferentes dos outros agentes toxicos, visto que néo
sao sintetizados e nem destruidos pelo homem. Do ponto de vista da quimica, sdo
altamente reativos, o que torna mais dificil encontra-los em estado puro na natureza.
Habitualmente, apresentam-se em concentragdes pequenas, associados a outros
elementos quimicos, formando minerais em rochas. Porém, a atividade industrial
diminui significativamente a permanéncia desses metais nos minérios, utilizando-os
na producdo de novos compostos, alterando dessa forma a sua distribuicdo pelo

planeta.

Atualmente, o progresso tecnoldgico depende significativamente da evolucdo do
dominio dos metais, pois ele é utilizado em muitas constru¢gdes no intuito de
melhorar as condi¢gbes de vida da sociedade moderna. Em transportes, estruturas e
ferramentas sdo usadas grandes quantidades de ferro fundido e aco. Em quase
todas as aplicacbes elétricas é utilizado cobre. A nossa volta observa-se uma
crescente utilizacdo de aluminio e de outros metais leves, como o titanio

(BIANCHINI et.al., 2007).

Porém, muitas pessoas nao sabem que estes metais podem ser muito danosos a

saude dos seres vivos, qguando estdo em excesso no meio ambiente.

2.2 Metais Pesados e suas Principais Fontes de Contaminagéo

Como tem-se conhecimento, os metais pesados ndo sédo encontrados em grandes

guantidades naturalmente, logo conclui-se que a contaminacédo do meio ambiente é



causada por atividade antropicas que utilizam esses elementos em seus processos

de producgéo.

As principais fontes de contaminacdo do ambiente por metais pesados ocorrem

através das seguintes atividades:

e Industrias metallrgicas, de tintas, de cloro e de plastico PVC (cloreto de
polivinila);

e Incineradores de lixo urbano e industrial;

e Garimpo de aluvido (método que usa mercurio para descoberta e retirada
do ouro);

e Industrias de pilhas e baterias que usam chumbo na composicdo dos
produtos;

e Galvanoplastia.

A principal fonte de contaminacdo das aguas por metais pesados ocorre pelos
despejos de residuos industriais. As indUstrias metallrgicas, de tintas, de cloro e de
plastico PVC (cloreto de polivinila), entre outras, utilizam mercurio e diversos metais
em suas linhas de producéo e acabam lancando parte deles nos cursos de agua. Os
incineradores de lixo urbano e industrial também sdo uma fonte importante de
contaminagao, pois provocam a volatilizagdo e formam cinzas ricas em metais, como
o mercurio, chumbo e cadmio (BIANCHINI et al., 2007).

Portanto, desta maneira, fica evidente que as pessoas que residem em localidades
proximas as areas industriais ou incineradores, correm maiores riscos de

contaminagao.

2.3 Metais Pesados e Saude

O descarte dos metais pesados no meio ambiente causa enormes problemas para
0S organismos Vvivos, pois contaminam o0s ecossistemas terrestres e aquaticos. Além
disso, sdo absorvidos pelos tecidos vegetais e animais, onde sdo bioacumulados,
processo este que provoca graves doencas. Quando chegam ao ambiente marinho,
reagem com a agua salgada, onde parte desses poluentes sedimenta-se no leito
desse ecossistema, representando um estoque permanente de contaminacao para a
fauna e flora aquatica, o que pode acarretar infeccdo das populacdes que dependem

da pesca nesses locais.



O consumo habitual de agua e alimentos — como peixes de agua doce ou do mar —
contaminados com metais pesados coloca em risco a saude, principalmente das
populacdes que moram em torno das fabricas de baterias artesanais, industrias de

cloro-soda que utilizam mercurio, indUstrias navais, siderurgicas e metallrgicas.

Todas as formas de vida sdo afetadas pela presenca de metais pesados
dependendo da dose e da forma quimica. Muitos metais sdo essenciais para o
crescimento de todos os tipos de organismos, desde as bactérias até mesmo o ser
humano, mas eles sao requeridos em baixas concentracdes, pois podem danificar
sistemas biologicos (SALGADO, 1996).

As consequéncias dos efeitos toxicos dos metais sempre foram consideradas como
eventos de curto prazo, agudos e evidentes, porém atualmente, ocorréncias a meédio
e longo prazo sédo observadas, e as relacdes causa-efeito sdo pouco evidentes e
guase sempre subclinicas. A manifestacéo dos efeitos esta associada a dose e pode
distribuir-se por todo o organismo, afetando varios 6érgdos, alterando os processos

bioquimicos, organelas e membranas celulares (BIANCHINI et al., 2007).

Na maioria das vezes, esses efeitos sédo dificeis de serem distinguidos, pois podem
ser provocados por outras substancias toxicas ou por interacdes entre esses
agentes quimicos. Estudos realizados por varios cientistas levam-nos a acreditar

que pessoas idosas e as criancas sao mais suscetiveis as substancias toxicas.

Recentemente, tem sido noticiado na midia escrita e falada a contaminacdo de
adultos, criangas, lotes e vivendas residenciais, com metais pesados, principalmente
por chumbo e mercurio (ACEITUNO, 2002). Contudo, a maioria da populacdo ndo
tem informacdes precisas sobre 0s riscos e as consequéncias da contaminagao por

esses metais para a saude humana.

Este projeto tem como objetivo avaliar a adsorcdo do metal pesado: o cromo
(OZDEMIR, 2004). Entdo, abaixo esta descrito algumas caracteristicas e os efeitos

deste metal pesado sobre a saude humana.

2.4 Cromo (Cr)

O cromo € um metal duro, de coloracdo cinza que reage com os &cidos cloridrico e
sulfurico. Ele é obtido a partir do minério cromita e apresenta-se sob as formas

bivalente, trivalente e hexavalente (TOLEDO et al., 2013). Encontrado em varios
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processos de producgfes das industrias de galvanoplastia, soldagens, liga de ferro-

cromo, curtume, producdo de cromatos, dicromatos, pigmentos e vernizes.

Os efeitos do cromo sobre a saude dependem muito do tipo do composto e da sua
concentracéo, a partir disto, ele pode provocar danos permanentes ou ndo, em
muitos casos pode causar a morte do individuo. Os sintomas mais comuns da
contaminacdo de cromo sao efeitos cutaneos, nasais, bronco-pulmonares, renais,

gastrointestinais e carcinogénicos (SOUZA et al., 2009).

O cromo (VI) é bastante toxico e perigoso, pois é altamente cancerigeno e quando é
ingerido em grandes quantidades, torna-se letal. A maioria dos compostos de cromo
(VI) irritam os olhos, a pele e as mucosas. O cromo metéalico e o cromo(lll) sédo
essenciais para o ser humano, porém em altas concentracdes é tdéxico. Quando o
cromo € absorvido por via cutanea, ele permanece por um longo tempo retido na
juncdo dermo-epidérmica e no estrato superior da mesoderme (BIANCHINI et al.,
2007; SOUZA et al., 2009).

A eliminac&do do cromo no corpo humano ocorre, principalmente através da urina, a

qual ocorre apés as primeiras horas de exposicao.

De acordo com Bianchini et al. (2007), a Organizacdo Mundial de Saude (OMS)
recomenda desde 1958 uma concentracdo maxima de 0,05 mg/litro de cromo(VI) na
agua de consumo, porém este valor esta sendo revisado, havendo novos estudos

sobre os seus efeitos a saude.

Seguindo a mesma linha, a Portaria n°® 2.914 dispde sobre o padrao de potabilidade
da agua para consumo humano no Brasil, prevendo em seu anexo VII que o Valor

Maximo Permitido (VMP) para Cromo na agua de abastecimento € de 0,05 mg/litro.

Outro fator importante a ser mencionado € que o Cromo integra a lista da EPA
(Agéncia Ambiental dos EUA) com um dos 129 poluentes mais criticos (CHEIS,
2019).

2.5 Niébio (Nb)
2.5.1 Histoérico do Nidébio

Em 1801, Charles M. Hatchett ao analisar alguns minerais de cromo encontrou um

mineral desconhecido, o qual denominou de columbite, uma vez que tinha sido
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descoberto a partir de um minério americano. Em 1802, A. G. Ekeberg estudando
minerais finlandeses encontrou um novo mineral semelhante a columbite, devido a
sua dificuldade em dissolver esse mineral em meio acido chamou de tantalo (SILVA
E RODRIGUES, 2007). Quase cinquenta anos mais tarde, H. Rose descobriu dois
novos elementos em uma amostra de columbite, um deles era semelhante ao tantalo
de Ekeberg e o outro ele deu o nome de niébio, em memdéria de Niobe, filha do deus
grego Tantalo. Somente em 1864, Blomstrand, através da reducdo do cloreto

aguecido em atmosfera de hidrogénio, conseguiu isolar o niébio (SOARES, 2004).

2.5.2 Disponibilidade do Nidbio

O niobio é encontrado em mais de 50 minerais, tais como: niobita, niobitatantalita,
euxenita e pirocloro-microlita. O pirocloro €, sem duvida, o mais importante, sendo
responsavel por 85% de suprimento mundial, sendo que o pirocloro brasileiro
apresenta niveis bastante reduzidos de tantalo (SERAFIM, 1994). Minerais que

contém nidbio geralmente possuem também o tantalo.

O nidbio pode ser encontrado em todos o0s paises, uma vez que eles apresentam
condi¢cdes geoldgicas propicias para a sua ocorréncia (SERAFIM, 1994). Paises
como Canada, Russia, Brasil e alguns africanos detém as maiores reservas de
nidbio atualmente. Cabe ressaltar que, o Brasil possui a maior reserva de nidbio do
mundo, localizada na regido do Estado do Amazonas no Municipio de S&o Gabriel
da Cachoeira.

No Brasil, as empresas localizadas em Cataldo — GO e Araxd — MG séo
responsaveis pela producao de niébio e respondem por 97% da produc¢do mundial
(MORAIS, 2004). As empresas brasileiras produzem o niébio a partir do
processamento do pirocloro encontrado em carbonatitos. A jazida de Araxa sozinha
€ capaz de cobrir a demanda de nidbio por mais de 300 anos e as reservas
brasileira s&o suficientes para 1000 anos de producio (SERAFIM, 1994). E evidente
gue o desenvolvimento de tecnologias que utilize esse elemento é crucial para um

melhor aproveitamento e valorizacdo dessa reserva que 0 pais possuli.
2.5.3 Oxido de Ni6bio Hidratado
O oxido de nidbio(V) hidratado ou “acido nidbico” (Nb,Os-nH,0), apresenta grande

estabilidade com relacdo a maior parte dos reagentes acidos, exceto aos acidos
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fluoridrico, sulfarico concentrado e cloridrico, além de demonstrar uma grande
eficiéncia para catalisar varias reagfes que ocorrem em presenca de 4gua, como as

reacoes de desidratacao e esterificacéo.

A sua capacidade de troca idnica esta relacionada com o tamanho e forma de
cristais, técnica de precipitacéo, tipo e concentracdo do agente precipitante utilizado,
pois esses parametros definem o tipo de estrutura fisica dos 6xidos hidratados (grau
de hidratacdo) e consequentemente o comportamento de troca ionica (SILVA et al.,
2002; TAGLIAFERRO et al., 2003). Com o aumento da temperatura de aquecimento
a sua capacidade de troca ibnica decresce, e é transformado em material cristalino a
altas temperaturas (CLEARFIELD, 1982).

O 6xido de nidbio(V) hidratado (Nb,Os-nH,O) pode ser preparado através da fuséo
acida do pentoxido de nidbio anidro (Nb,Os) com bissulfato de potassio — (KHSO,) e
posterior precipitacdo em meio alcalino (NH,OH); pela fusdo alcalina do 6xido de
niébio(V) anidro (Nb,Os) com carbonato de potassio (K,COs3) e precipitacdo em meio
acido (HNO3) ou pela precipitacéo a partir de solu¢cdo aquosa de oxalato de nidbio
[Nb2(C204)s].

2.6 Adsorcao

D

Talvez seja estranho o nome "adsorcao" ao invés de "absorcdo". A diferenca
proposital, porque a absor¢cao é um fenbmeno em que uma substancia permeia o
volume de outra (por exemplo, uma esponja absorve agua), enquanto a adsorgéo é
um fendmeno de superficie. A adsorcao é importante em inimeras situacdes no dia
a dia, por exemplo, em filtros de carvdo ativado e, na industria, por exemplo, em
catalisadores (CARVALHO, 2006).

Segundo Santos (2003), a adsorcdo é uma operacdo que consiste na retencao, a
superficie de um sdlido, de particulas liqguidas ou gasosas (fluido), devido a uma

atracdo entre as moléculas da superficie do adsorvente e as do fluido.

A quantidade de substancia adsorvida na superficie decresce com o aumento da
temperatura, jA que todos os processos de adsor¢cdo sdo exotérmicos. A uma
temperatura constante, a quantidade adsorvida aumenta com a concentracdo do

adsorbato (em solucéo ou na fase gasosa) e a relacéo entre a quantidade adsorvida

12



(x) e a concentracdo (c) € conhecida como a isoterma de adsorcao (BEBER et al.,
2006; COSTA et al., 2007).

13



3 METODOLOGIA

A metodologia desenvolvida no trabalho segue os itens a seguir:

Vi.

Vii.

viii.

Empregou-se o método de planejamento fatorial de experimentos
tecnologicos (CERRINI, 1992) a 2 niveis e 3 variaveis, que promove o0ito
experimentos. Os parametros avaliados foram:

a) tempo de agitacao;

b) massa do adsorvente;

c¢) volume da solucdo contendo o ion, de acordo com a Tabela 1;
Foram preparados os oito experimentos, um de cada vez, conforme a Tabela 3;
Em cada experimento da Tabela 3, as solucbes foram preparadas em
erlenmeyer de 125 mL, com o volume da solucdo contendo ions Cr(VI), bem
como a massa do adsorvente (Nb,Os-nH,0) e o tempo de agitacdo, conforme
a Tabela 1 e a Tabela 2;
A solucdo de dicromato de potassio foi preparada em meio acido sulfarico 0,1
mol/litro, pois este meio favorece a ndo dissociagdo dos anions dicromato
[(Cr.07)*] em anions cromato [(CrO4)*];
As solucdes preparadas em erlenmeyers foram submetidas a agitacdo em
uma mesa de agitacao (shaker), sob velocidade constante;
Cada experimento foi feito em triplicata;
Nos experimentos 1A, adicionou-se a solucdo de dicromato e completou-se
para 30 mL, com a solucdo de H,SO, 0,1 mol/litro. Os experimentos 1B foram
completados para 50 mL com a solucao acida.
As solugcbes foram filtradas e cada filtrado analisado em um
espectrofotdbmetro de absor¢cdo na faixa do visivel, para finalmente quantificar
0s ions adsorvidos;
A diferenca entre a concentracdo de ions dicromato presentes na solucéo
inicial (Ci) (conhecida) e a concentragéo de ions dicromato presentes ao final
da reacdo (Ceq), assim teve-se a quantificacdo dos ions contendo Cr(VI)

adsorvidos pelo éxido;

Ci—Ceq

%Adsorvido = ( ).100 Equacéo 1

Para interpretacéo dos resultados foi utilizado um modelo estatistico;
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xi. Os resultados encontrados pelos dois estudantes foram comparados,

permitindo avaliar as condi¢cdes da melhor adsor¢ao.

As Tabelas 1 e 2 apresentam as variaveis utilizadas no planejamento fatorial,

cuja matriz de blocos esta na Tabela 3.

Tabela 1: Experimento A - Variaveis e seus niveis estatisticos para aplicacdo no planejamento

fatorial.
Variaveis Cbédigo  Nivel inferior (-)  Nivel superior (+)
Massa do Trocador (mg) A 500 1.500
Tempo de Agitacao (min.) B 20 40
Volume da Solugéo de K,Cr,O; (mL) C 5 20

Fonte: Elaborada pelos autores.

Tabela 2: Experimento B - Variaveis e seus niveis estatisticos para aplicagcdo no planejamento

fatorial.
Variaveis Cddigo  Nivel inferior ()  Nivel superior (+)
Massa do Trocador (mg) A 2.000 4.000
Tempo de Agitacao (min.) B 30 60
Volume da Solugéo de K,Cr,O; (mL) C 10 40

Fonte: Elaborada pelos autores.
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Tabela 3: Matriz de bloco de 8 experimentos para o planejamento fatorial.

Experimentos Variavel - A Variavel - B Variavel - C Notagéo
1 — — — 1
2 + — — a
3 — + — b
4 — — + C
5 + + — ab
6 + — + ac
— + + bc
8 + + + abc

Fonte: Elaborada pelos autores.

Conforme apresentado no objetivo, este trabalho destina-se a investigacédo
experimental do processo de adsor¢cdo entre o 6xido de nidbio(V) hidratado e ions
contendo cromo(VI). Portanto, a primeira fase de trabalho se deu com a preparacao
das soluc¢des, requerendo a pesagem do trocador ibnico, a mistura entre o trocador

e a solucao de dicromato de potassio e posteriormente a agitacao.

Com objetivo de evitar possiveis erros de leitura, todas as amostras apresentadas
no planejamento fatorial (Tabela 3) foram preparadas em trés frascos. Assim, foram
realizadas trés leituras, onde é possivel confirmar ou eliminar dados com eventuais
comprometimentos. A Tabela 4 expde como se procedeu a distribuicdes dos frascos

utilizados no experimento 1 A e Tabela 5 do experimento 1B.
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Tabela 4: Distribuigdo dos experimentos 1A

Distribuigao - Experimento 1A

Amostra  Frasco Massa (meg) Tempo de. Agitacao -Solugéo de
(min) Dicromato (mL)
1 500 20 5
1 1' 500 20 5
1" 500 20 5
2 1500 20 5
2 2' 1500 20 5
2" 1500 20 5
3 500 40 5
3 3 500 40 5
3" 500 40 5
4 500 20 20
4 4' 500 20 20
4" 500 20 20
5 1500 40 5
5 5' 1500 40 5
5" 1500 40 5
6 1500 20 20
6 6' 1500 20 20
6" 1500 20 20
7 500 40 20
7 7' 500 40 20
7" 500 40 20
8 1500 40 20
8 8' 1500 40 20
8" 1500 40 20

Fonte: Elaborada pelos autores.
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Tabela 5: Distribuigdo do Experimento 1B

Distribuigdo - Experimento 1B
Tempo de Agitagao Solugdo de

Amostra  Frasco Massa (mg) (min) Dicromato (mL)

1 2000 30 10

1 1' 2000 30 10
1" 2000 30 10

2 4000 30 10

2 2' 4000 30 10
2" 4000 30 10

3 2000 60 10

3 3 2000 60 10
3" 2000 60 10

4 2000 30 40

4 4' 2000 30 40
4" 2000 30 40

5 4000 60 10

5 5' 4000 60 10
5" 4000 60 10

6 4000 30 40

6 6' 4000 30 40
6" 4000 30 40

7 2000 60 40

7 7' 2000 60 40
7" 2000 60 40

8 4000 60 40

8 8' 4000 60 40
8" 4000 60 40

Fonte: Elaborada pelos autores.

Realizadas a distribuicdo dos materiais, iniciou-se 0 processo de pesagem do
trocador i6nico. Foi utilizada balanca analitica Quimis - Q500B210C com precisdo de
0,1 mg. O 6xido de nidbio(V) hidratado utilizado encontra-se estado sélido, sendo

sua granulometria extremamente fina, resultando em um p6 branco e fino.

Para evitar perdas durante o processo de pesagem, a equipe decidiu introduzi-los
em erlenmeyers de massa conhecida, assim a afericdo da massa do trocador ibnico
deu-se tarando a balanca com os frascos posicionados em sua célula de carga.
Portando, a pesagem ocorreu de forma direta na vidraria onde vai ocorrer a reagao

de adsorcéao.
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Figura 1: Oxido de Nidbio(V) hidratado e pesagem em erlenmeyer.

DEEEEn

= pchie - gex L

Fonte: Elaborada pelos autores.

Apos a afericdo da massa do trocado idnico e utilizando-se 0 mesmo recipiente de
vidro - erlenmeyer foi adicionada a solucdo de dicromato de potassio (K,Cr,0;)

0,02% preparada em meio H,SO,4 0,1 mol/litro.

A preparacao da solucdo dicromato de potassio em meio acido proporciona a ndo
dissociacdo dos anions dicromato em cromato e, favorece a propriedade do 6xido de

niébio trocar anions em pH baixo.

A reacdo entre o oxido de niobio hidratado e o dicromato de potassio deu-se com
auxilio de mesa agitadora orbital com velocidade constante. Os tempos de agitacdo
foram escolhidos com base no trabalho de Serafim (1994), naquela ocasido, os
tempos de mistura alternavam entre 20 e 40 minutos e geraram adsorcao de ordem
de 50%. Portanto, neste trabalho o experimento 1A permaneceu com 0S tempos
utilizados pela autora e o experimento 1B ampliou-os para 30 e 60 minutos.

Encerrada a agitacao procedeu-se com a filtracdo (Figura 2) e insercao da solugao
filtrada em recipientes de vidro. A filtracdo auxilia na retencdo de particulado em
suspencdo de oOxido de nidbio com dicromato adsorvido (um sélido amarelo) e
interromper as reacoes.
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Figura 2: Filtracao da suspensdo resultante de cada rea¢do de adsor¢éao.

Fonte: Elaborada pelos autores.

Apos o processo de filtracdo, todos os filtros foram coletados e devidamente
guardados para posterior analise. Os residuos solidos retidos nos papéis de filtro
foram reservados, pois podem servir como objeto de estudos.

Finalizado o processo de adsor¢cdo das misturas, entdo foi necessario encontrar
dados quantitativos do procedimento. A medicdo dar-se-4 pela técnica de

Espectrofotometria na faixa do visivel.

A espectrofotometria € um método que estuda a interacao da luz. Cada composto
guimico absorve, transmite ou reflete luz ao longo de um determinado intervalo de
comprimento de onda. Desse modo, é possivel quantificar substancias quimicas a

partir da medigdo da absorgéo e transmissado de luz que atravessa a amostra.

Foram preparadas amostras padrao de dicromato de potassio nas seguintes
proporcdes: 0, 1, 2, 3, 4 e 5 mL da solucdo do sal, e todas foram completadas para
30 mL em erlenmeyer, com a solugéo de acido sulfdrico 0,1 mol/litro. Apos e leitura
da absorbancia de todas as solucdes padrdes, tracou-se o grafico Concentacdo X
Absorbancia.

A concentracdo molar (Cm) de cada da solugcdo padrdo foi calculada a partir da
equacao 4:
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~ N
Concentracao molar: C,,, = -

m

Temos que: N = —
M
Substituindo-se a equacao 3 na equacéo 2 temos: C,, =

Onde:

C,,= Concentracdao molar (Mol/L);
N= Quantidade de matéria (Mol);
m= Massa (g);

M= Massa molar (g/Mol);

V= Volume da solucéo (L)

My, cr,0, = (2 x Mag) + (2 x Mac,) + (7 x May)

Sendo:

My, cr,0, = Massa Molar de dicromato de potassio (g/mol);
Mag= Massa atbmica molar de potassio (g/mol);

Ma.,.= Massa atdomica molar de cromo (g/mol);

Ma,= Massa atomica molar de oxigénio (g/mol).

MV

Equacéo 02

Equacéo 03

Equacéo 04

Equacéo 05
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4 RESULTADOS E DISCUSSAO

Segunda a ficha técnica apresentada pela Companhia Brasileira de Metalurgia e
Mineracdo — CBMM para o 6xido de niobio hidratado, o produto € classificado como
NAO PERIGOSO, segundo o sistema de classificacdo utilizado — Norma ABNT-
NBR/2010. A mesma ficha apresentada a composicdo para o Oxido hidratado,

contendo 75,5% de agua, que resulta na férmula Nb,Os-4,6H,0.

De acordo com a Tabela Periddica, com as massas atomicas dos elementos
determinou-se, pela Equacédo 5, a Massa Molar do dicromato de potassio como
sendo 294,1846 g/mol . A concentracdo de cada solucéo padréao de K,Cr,0, obteve-

se pela equacao 4, e estdo apresentadas na Tabela 6.

Tabela 6: Concentracéo, absorbancia e transmitancia das solugdes padréo de dicromato de potéssio -

0,02%
Solugdo Padrao - 0,02%
Volume Dicromato (mL) Concentragio (mol/L) Absorbancia Transmitancia
0 0,00E+00 0,000 100
1 2,27E-05 0,010 96,4
2 4,53E-05 0,019 95,8
3 6,80E-05 0,028 93,6
4 9,06E-05 0,039 91,2
5 1,13E-04 0,046 89,9

Fonte: Elaborada pelos autores.

A curva padréo da Figura 3 foi tracada com os resultados da Tabela 6, com a
finalidade de se obter a sua funcédo inversa, que depois do processo de adsorcdo a
incégnita serd a nova concentracdo, ou seja, serd a concentracdo final da solucéo

de dicromato.
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Figura 3: Gréfico da curva das solu¢cbes padrao de K,Cr,0, - 0,02%
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Fonte: Elaborada pelos autores.

Destaca-se que, a curva padrao atende os limites dos dois experimentos (1A e 1B).

Esperava-se obter um crescimento retilineo, entretanto, foi possivel a criacdo de

uma linha de tendéncia com enquadramento 6timo. Assim, foi obtida a concentracéo

final das solucdes apds a reacdo de adsorcéo e a filtracao.

Para afericAo da absorbancia dos experimentos 1A e 1B foi fundamental a

calibracéo do Espectrofotdbmetro, sendo ajustado para trabalhar em um comprimento

de onda de maxima absorcao de luz.

O equipamento utilizado foi 0 Espectrofotometro Quimis modelo Q898DPT, o qual foi

calibrado de acordo com o manual de instrucbes, cujos resultados a Tabela 7

apresenta e, a Figura 4 consolida os dados e expde o ponto de intersecao entre as

duas curvas, apontando o comprimento de onda que devera ser utilizado para

medicao dos experimentos 1A e 1B.
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Tabela 7: Leituras para a calibracdo Espectrofotdmetro

CURVA DE CALIBRAGAO - ESPECTROFOTOMETRO

Solugao K,Cr,0; - pH 12 Solugdo K,Cr,0; - pH 2
Absorbancia Absorbancia
Comprimento (A) Medidal Medida2 Média Comprimento (A) Medidal Medida2 Média
434 0,450 0,446 0,448 434 0,299 0,299 0,299
436 0,419 0,421 0,420 436 0,304 0,303 0,304
438 0,395 0,392 0,394 438 0,310 0,309 0,310
440 0,371 0,375 0,373 440 0,316 0,315 0,316
442 0,352 0,351 0,352 442 0,321 0,322 0,322
444 0,358 0,360 0,359 444 0,373 0,357 0,365
446 0,437 0,436 0,437 446 0,464 0,454 0,459
448 0,247 0,250 0,249 448 0,303 0,327 0,315
450 0,174 0,177 0,176 450 0,245 0,247 0,246

Fonte: Elaborada pelos autores.

Figura 4: Curva de calibracdo do Espectrofotdmetro
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Fonte: Elaborada pelos autores

De acordo com a intersecao entres as curvas, o comprimento de onda utilizado para
a leitura das absorbancias dos experimentos 1A e 1B foi de 444 nm. A Tabela 8
apresenta as leituras de absorbéncia e transmitancia realizadas para o experimento

1A e Tabela 9 para o experimento 1B.
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Tabela 8: Absorbéncia e Transmitancia - Experimento 1A

ABSORBANCIA E TRANSMITANCIA - EXPERIMENTO 1A

Solugdo K,Cr,0; 0,02% em meio H,S0, 0,1 mol/litro Comprimento de onda A = 444 nm
Amostra Absorbancia Transmitancia
1 0,046 89,9
1' 0,044 72,7
1 1" 0,049 89,3
Média 0,046 84,0
Desvio Padrao 0,003 9,8
2 0,041 91,0
2' 0,041 90,9
2 2" 0,043 90,7
Média 0,042 90,9
Desvio Padrao 0,001 0,2
3 0,031 89,5
3' 0,030 89,2
3 3" 0,033 85,5
Média 0,031 88,1
Desvio Padrao 0,002 2,2
4 0,120 75,9
4' 0,124 75,3
4 4" 0,122 75,5
Média 0,122 75,6
Desvio Padrao 0,002 0,3
5 0,035 92,6
5' 0,038 91,5
5 5" 0,055 89,5
Média 0,043 91,2
Desvio Padrao 0,011 1,6
6 0,060 87,3
6' 0,066 75,5
6 6" 0,074 84,5
Média 0,067 82,4
Desvio Padrao 0,007 6,2
7 0,123 75,0
7' 0,122 75,6
7 7" 0,107 78,1
Média 0,117 76,2
Desvio Padrao 0,009 1,6
8 0,070 85,1
8' 0,075 84,2
8 8" 0,075 84,1
Média 0,073 84,5
Desvio Padrao 0,003 0,6

Fonte: Elaborada pelos autores.
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Tabela 9: Absorbéncia e Transmitancia - Experimento 1B

ABSORBANCIA E TRANSMITANCIA - EXPERIMENTO 1B

Solugdo K,Cr,0; 0,02% em meio H,S0, 0,1 mol/litro Comprimento de onda A = 444 nm
Amostra Absorbancia Transmitancia
1 0,042 90,9
1' 0,044 89,9
1 1" 0,041 91,0
Média 0,042 90,6
Desvio Padrao 0,002 0,6
2 0,038 91,9
2! 0,040 91,4
2 2" 0,033 92,5
Média 0,037 91,9
Desvio Padrido 0,004 0,6
3 0,039 91,3
3 0,052 88,7
3 3" 0,038 91,6
Média 0,043 90,5
Desvio Padrao 0,008 1,6
4 0,106 78,4
4' 0,104 78,7
4 4" 0,100 79,5
Média 0,103 78,9
Desvio Padrido 0,003 0,6
5 0,036 92,1
5' 0,029 93,5
5 5" 0,039 91,6
Média 0,035 92,4
Desvio Padrao 0,005 1,0
6 e e
6' 0,065 86,3
6 6" 0,062 86,8
Média 0,064 86,6
Desvio Padrao 0,002 0,4
7 0,104 78,8
7' 0,104 78,6
7 7" 0,101 79,2
Média 0,103 78,9
Desvio Padrao 0,002 0,3
8
8' 0,050 89,2
8 8" 0,064 86,3
Média 0,057 87,8
Desvio Padrao 0,010 2,1

Fonte: Elaborada pelos autores.
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Realizaram-se as reacdes em triplicata para cada experimento do planejamento
fatorial. Com as leituras obtidas no Espectrofotdmetro para cada reagéo foi possivel
obter a absorbéancia e transmitancia média de cada experimento proposto no
planejamento fatorial. Com a absorbancia média de cada experimento, utilizou-se a
equacao encontrada na curva padréo, Gréfico 3, e obteve-se a concentracao final de
cada experimento ap0s a adsorcdo e pode-se calcular também o percentual de

adsorcao dos ions dicromato.

As Tabelas 10 e 11 apresentam os resultados encontrados para a concentracéo final

calculadas pela Equacao 1.

27



Tabela 10: Resultados - Experimentos 1A

Amostra

Adsorgao - Experimento 1A (Solugdo 0,02%)

1 2 3 4 5 6 7 8
Volume (mL) 5 5 5 20 5 20 20 20
Conc. inicial - Ci (mol/L) 1,13E-04 1,13E-04 1,13E-04 4,53E-04 1,13E-04 4,53E-04 4,53E-04 4,53E-04
Absorbancia 0,046 0,042 0,031 0,122 0,043 0,067 0,117 0,073
Conc. Final - Ceq (mol/L) 1,11E-04 1,00E-04 7,54E-05 2,94E-04 1,03E-04 1,60E-04 2,82E-04 1,76E-04
Diferenga 2% 12% 33% 35% 9% 65% 38% 61%
Fonte: Elaborada pelos autores.
Tabela 11: Resultados - Experimentos 1B
Adsorgao - Experimento 1B (Solugdo 0,02%)
Amostra 1 2 3 4 5 6 7 8
Volume (mL) 10 10 10 40 10 40 40 40
Conc. inicial - Ci (mol/L) 1,36E-04 1,36E-04 1,36E-04 5,44E-04 1,36E-04 5,44E-04 5,44E-04 5,44E-04
Absorbancia 0,042 0,037 0,043 0,103 0,035 0,064 0,103 0,057
Conc. Final - Ceq (mol/L) 1,02E-04 8,90E-05 1,03E-04 2,49E-04 8,34E-05 1,53E-04 2,48E-04 1,37E-04
Diferenga (%) 25% 35% 24% 54% 39% 72% 54% 75%
Fonte: Elaborada pelos autores.
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5 CONSIDERACOES FINAIS

Com os dados mostrados nas Tabelas 10 e 11, observa-se que os melhores
resultados foram atingidos com o experimento 8 — 1B do planejamento fatorial, com
a melhor adsorcdo de 75% dos ions de dicromato. Neste experimento utilizou-se
4000 mg (4,0 g) do trocador, 40 mL de solucédo de dicromato de potassio 0,02% e
tempo de agitacao de 60 min.

Percebe-se também, que a adsorcéo dos ions de dicromato pelo 6xido de niébio(V)
hidratado foi mais satisfatéria nos experimentos 1B, onde se utilizou maiores massas
do trocador que nos experimentos 1A. Observou-se uma excecao na amostra 3 —
1B, que se obteve um valor inferior a amostra 3 do experimento 1A. Verificou-se que
aumentando a massa do trocador, obtém-se um significativo acréscimo na

porcentagem de anions adsorvidos.

Vale destacar que, com base no trabalho de Serafim (1994), foi possivel observar
gue o fato de usar o 6xido de nidbio(V) hidratado de forma direta, € mais eficiente na
adsorcdo dos ions de dicromato. No trabalho de Serafim (1994) foi realizado um
processo de reprecipitacdo a partir da fusdo alcalina do O6xido de nidbio,
procedimento que gerou a formagéo de subprodutos, reduzindo consideravelmente a

eficiéncia da adsorcéo.

Diante do exposto, ficou comprovada a metodologia proposta nesta pesquisa, de
utilizar diretamente o 6xido de niébio(V) hidratado no processo de adsorcao de ions
dicromato de meios aquosos. Este procedimento mostrou-se vantajoso, pois além de
proporcionar uma maior adsorcéo, ainda diminui o nimero e etapas e de reagentes

envolvidos.
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