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Introducio

O crescimento populacional, a expansdo industrial e o aumento do consumo de
produtos quimicos tém contribuido para a intensificacio da contaminag¢do dos recursos
hidricos por compostos organicos, como corantes, farmacos e pesticidas (Lu et al., 2026).
Muitos desses contaminantes apresentam elevada estabilidade quimica e resisténcia aos
processos convencionais de tratamento de efluentes, tornando necessaria a busca por
tecnologias mais eficientes, sustentdveis e ambientalmente seguras para sua remocao (Lyu et
al., 2026).

Nesse contexto, a fotocatdlise heterogénea tem se destacado como uma tecnologia
avangada de oxidacdo capaz de promover a degradacdao e, em alguns casos, a mineralizagao
completa de poluentes organicos por meio da geragdo de espécies reativas de oxigé€nio
induzidas pela incidéncia de radiagao sobre materiais semicondutores (Beg et al., 2025). Entre
os diversos semicondutores estudados, o pentoxido de nidbio (Nb2Os) apresenta
caracteristicas promissoras, como elevada estabilidade quimica e fotoquimica, baixa
toxicidade, boa resisténcia a corrosdo, custo relativamente baixo e elevada capacidade de
geracdo de espécies oxidantes sob irradiacdo ultravioleta (Fidelis et al., 2025; Ucker et al.,
2025). Além disso, o Brasil concentra uma das maiores reservas mundiais de nidbio, tornando
esse material estratégico para o desenvolvimento de tecnologias nacionais.

Apesar das vantagens, o Nb>Os na forma particulada pode apresentar limitagdes
relacionadas a aglomeracdo das particulas e a rdpida recombinacdo dos pares elétron-lacuna
fotoinduzidos, fatores que reduzem sua eficiéncia fotocatalitica (Ucker et al., 2023). Uma
estratégia amplamente investigada para minimizar essas limitagdes consiste na utilizacdo de
materiais carbonaceos como suporte, favorecendo maior dispersao do semicondutor, aumento
da 4rea superficial disponivel para reagdo e melhor separagio das cargas fotoinduzidas (Ucker
et al., 2023).

Entre esses materiais, o biochar tem recebido crescente aten¢dao devido a sua obtencao
a partir da pirdlise de residuos lignoceluldsicos, representando uma alternativa sustentavel
para a valorizacdo de residuos agroindustriais (Dhiman et al., 2025; Bratov¢ié et al., 2024).
Dependendo da biomassa precursora e das condigdes de pirodlise, o biochar pode apresentar
diferentes caracteristicas estruturais, texturais e quimicas, influenciando diretamente sua
interacdo com o semicondutor e, consequentemente, seu desempenho em processos
fotocataliticos (Dhiman et al, 2025). Além de atuar como suporte, o biochar pode aumentar a
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adsorcdo dos poluentes, facilitar a transferéncia de elétrons e contr1bu1r para a redug:ao da
recombinagdo das cargas fotoinduzidas, potencializando a atividade fotocatalitica do material
compdsito (Vasconcelos et al., 2025).

Embora diversos estudos relatem a utilizagdo de biochar associado a semicondutores,
ainda sdo escassos os trabalhos que investigam de forma comparativa a influéncia da
biomassa precursora sobre as propriedades de compositos NboOs/biochar. Dessa forma, este
trabalho teve como objetivo sintetizar compdsitos de NboOs suportados em biochars obtidos a
partir de diferentes residuos agroindustriais e avaliar a influéncia da biomassa nas
propriedades estruturais, Opticas e fotocataliticas dos materiais.

Material e Métodos

Obtencao dos biochars

Os biochars foram produzidos a partir de diferentes residuos agroindustriais, incluindo
sementes de mamao (SM-Nb), serragem (S-Nb), borra de café¢ (BC-Nb) e erva-mate (EM-
Nb). As biomassas foram previamente secas, trituradas e submetidas a pir6lise rapida em
reator tubular, utilizando uma taxa de aquecimento de 80°C min™' até 500°C, com tempo de
permanéncia de 10 minutos. Apos o resfriamento a temperatura ambiente, os biochars obtidos
foram macerados em almofariz e peneirados para padronizagdao do tamanho das particulas.

Sintese dos compositos Nb2Os/biochar

Os compdsitos foram obtidos por meio da impregnagdo dos biochars com pentoxido
de niobio utilizando oxalato amoniacal de niobio (Companhia Brasileira de Metalurgia e
Mineracdo — CBMM) como precursor. Inicialmente, 4g do precursor foi dissolvido em
peroxido de hidrogénio na proporcdo molar Nb,Os de 1:10, formando um complexo
peroxoniobato. Em seguida, foram adicionados 1 g de biochar a solu¢do precursora,
mantendo-se a suspensdo sob agitacao por 10 minutos para favorecer a impregnagao do 6xido
na superficie carbonacea. Posteriormente, a suspensdo foi transferida para um reator
hidrotérmico de Teflon e submetida a sintese hidrotérmica assistida por micro-ondas (MAH),
empregando temperatura de 140°C durante 15 minutos, com taxa de aquecimento de
10°C/min. Apo6s o resfriamento, os materiais foram secos em estufa a 70°C por 24 horas.

Caracterizacao dos materiais

Os compositos sintetizados foram caracterizados por difragdo de raios X (DRX) em
um difratdmetro D8 Focus Bruker AXS, utilizando radiagdo Cu Ka (A = 1,5406 A), operando
a 40 kV e 40 mA, com varredura na faixa de 10 a 80° (20). A morfologia dos materiais foi
avaliada por microscopia eletronica de varredura (MEV) em um microscopio JEOL JSM-
6510LV, operando a 10 kV. Os grupos funcionais presentes na superficie dos compositos
foram investigados por espectroscopia no infravermelho com transformada de Fourier (FTIR),
utilizando um espectrometro IRPrestige-21 (Shimadzu, Japao), na faixa de 4000 a 600 cm™. A
estrutura carbonacea e as ligagdes presentes foram avaliadas por espectroscopia Raman em
um espectrometro confocal WITec alpha300R, utilizando laser de excitacdo de 532 nm. A
area superficial especifica foi determinada pelo método de Brunauer—Emmett—Teller (BET), a
partir das isotermas de adsor¢do obtidas em um analisador Nova 1200e (Quantachrome
Instruments).
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Ensaios fotocataliticos

A atividade fotocatalitica foi avaliada utilizando solugdo aquosa de Rodamina B (1 x
10° mol L) como molécula modelo. Os experimentos foram conduzidos em um reator
fotocatalitico equipado com seis lampadas germicidas UV-C (254 nm), totalizando 90 W de
poténcia. Em cada ensaio, 50 mg do composito foram adicionados a 100 mL da solugdo de
corante. Antes da irradiacdo, a suspensao permaneceu sob agitacdo no escuro por 15 minutos
para estabelecimento do equilibrio de adsor¢ao—dessor¢do. Durante a reacdo fotocatalitica,
aliquotas foram coletadas a cada 15 minutos até completar 180 minutos. Apds a reacdo, as
amostras foram centrifugadas para remocao do catalisador e analisadas por espectroscopia
UV-Vis para determinacdo da eficiéncia de degradacao do corante.

Resultados e Discussio

Os difratogramas de raios X dos compositos Nb,Os/biochar apresentaram perfis
bastante semelhantes, indicando que a natureza da biomassa ndo promoveu alteracdes
significativas na estrutura cristalina dos materiais (Figura 1). Em virtude da auséncia de
tratamento térmico apos a sintese, o Nb.Os foi obtido com baixa cristalinidade, predominando
uma fase pseudohexagonal pouco cristalina, o que dificultou sua identificagdo por DRX
(Ucker et al., 2019). Dessa forma, os difratogramas foram predominantemente caracterizados
pelas contribuicdes da matriz carbonacea, evidenciadas por uma banda larga em
aproximadamente 23°, caracteristica do carbono amorfo, e por um pico intenso proéximo de
28°, atribuido a silica cristalina (quartzo) remanescente das biomassas. Além disso, algumas
amostras apresentaram reflexdes associadas a calcita (CaCO3) e a compostos contendo
potassio, caracteristicas ja observadas nos biochars precursores.

Embora os compositos tenham apresentado perfis semelhantes, o material obtido a
partir da borra de café exibiu reflexdes mais definidas e um difratograma mais semelhante ao
observado para o Nb»Os sintetizado na auséncia de biochar. Esse comportamento sugere uma
contribuicao mais evidente do 6xido de niobio, possivelmente em decorréncia de uma melhor
dispersao das nanoparticulas ou de uma interacdo diferenciada entre o Nb,Os e a matriz
carbonacea proporcionada por essa biomassa
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Figura 1 — DRX das amostras.

Os espectros Raman dos compdsitos apresentaram perfil semelhante ao observado
para os biochars puros, de acordo com a Figura 2 (a), sendo predominantes as bandas D
(~1350 cm™) e G (~1580 cm™), associadas, respectivamente, aos defeitos estruturais e as
vibragdes dos dominios grafiticos do carbono (Xu et al., 2020; Reis et al., 2023). Além dessas
bandas, todos os compositos apresentaram um pico de baixa intensidade em aproximadamente
710 cm™, atribuido as vibragdes das ligacdes Nb—O, evidenciando a presenca do Nb,Os
impregnado sobre a matriz carbonacea. A baixa intensidade desse sinal esta de acordo com a
reduzida cristalinidade do 6xido, também observada por DRX, em decorréncia da auséncia de
tratamento térmico apos a sintese. Dessa forma, os resultados de Raman corroboram as
analises de MEV e confirmam a incorporacdo do NbyOs, sem promover alteragdes
significativas na estrutura carbonécea dos biochars.

Comportamento semelhante foi observado nos espectros de FTIR (Figura 2 (b)), nos
quais foram preservadas as principais bandas caracteristicas dos biochars apds a impregnacao
com NbyOs. Todos os compdsitos apresentaram bandas em aproximadamente 1600 e 1400
cm', atribuidas as vibragdes C=C de estruturas aromaticas condensadas e ao estiramento C—C
em sistemas grafiticos desordenados, além de bandas em torno de 870 e 740 cm™
relacionadas aos anéis aromaticos (Nair et al., 2022; Janu et al., 2022). Assim como
observado por DRX e Raman, bandas caracteristicas das ligagdes Nb—O ndo foram claramente
identificadas, resultado atribuido a baixa cristalinidade e a pequena quantidade do 6xido
impregnado.
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Figura 2 — (a) Raman e (b) FTIR das amostras.

Embora DRX, Raman e FTIR tenham sido dominados pelas caracteristicas da matriz
carbonacea, as micrografias obtidas por microscopia eletronica de varredura confirmaram a
incorporagdao do Nb>Os sobre a superficie dos biochars (Figura 3). Observou-se ainda que os
compositos derivados de sementes de mamado, erva-mate e borra de café apresentaram
particulas menores do que aqueles produzidos a partir de serragem e casca de arroz, indicando
que a composi¢ao da biomassa influencia a nucleagdo e o crescimento das nanoparticulas
durante a sintese.

As propriedades texturais determinadas pelo método BET evidenciaram diferengas
significativas entre os compositos. O material derivado da borra de café apresentou a maior
4rea superficial especifica (200,996 m? g!), seguido pela serragem (144,142 m? g'!), enquanto
os compdsitos obtidos a partir de sementes de mamao (127,679 m? g'!) e erva-mate (127,536
m? g') apresentaram valores semelhantes. Esses resultados demonstram que a biomassa
precursora influencia diretamente o desenvolvimento da porosidade do biochar. Entretanto,
nao foi observada relagdo direta entre a area superficial especifica e o tamanho das particulas
evidenciado por MEV, sugerindo que a estrutura porosa depende principalmente das
caracteristicas quimicas de cada biomassa.
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Figura 3 — MEV das amostras, sendo (a) SM-Nb, (b) S-Nb, (c) EM-Nb e (d) BC-Nb.

Os ensaios fotocataliticos preliminares, conforme Figura 4, demonstraram elevada
eficiéncia dos compositos NboOs/biochar na degradagao da Rodamina B, com remogdes de
aproximadamente 95% para o material SM-Nb e cerca de 96% para os compdsitos produzidos
a partir de BC-Nb e S-Nb apds 180 minutos de irradiagdao. Apesar das diferencas estruturais,
morfoldgicas e texturais observadas entre os materiais, todos apresentaram desempenho
fotocatalitico semelhante, indicando que a eficiéncia do sistema nao estd relacionada
exclusivamente a area superficial especifica. Esses resultados sugerem que a interag@o entre o
biochar e o Nb2Os, aliada a adequada dispersdo do semicondutor e a preservagao dos grupos
funcionais superficiais, desempenha papel fundamental na atividade fotocatalitica dos
compositos. Estudos envolvendo modelagem cinética e avaliagdes complementares
encontram-se em andamento para elucidar os mecanismos envolvidos no processo de
degradacao.
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Figura 4 — Atividade fotocatalitica das amostras.

Diferentemente da maioria dos estudos encontrados na literatura, que avaliam uma
unica biomassa como suporte para Nb,Os, o presente trabalho compara diferentes residuos
agroindustriais sintetizados sob as mesmas condi¢des experimentais, permitindo avaliar
diretamente a influéncia da biomassa nas propriedades estruturais e fotocataliticas dos
compositos.

Conclusoes

Os resultados obtidos demonstraram que foi possivel sintetizar com sucesso
compositos NboOs/biochar a partir de diferentes residuos agroindustriais, alcancando o
objetivo proposto de avaliar a influéncia da biomassa precursora nas propriedades dos
materiais ¢ em sua atividade fotocatalitica. As caracterizagdes estrutural, morfologica,
quimica e textural evidenciaram que, embora os compositos apresentem diferengas
relacionadas a biomassa utilizada, a impregnagdo do Nb>Os foi eficiente e preservou as
principais caracteristicas da matriz carbonacea. Os ensaios fotocataliticos mostraram elevada
eficiéncia na degradagdo da Rodamina B, com remogdes superiores a 95% para os compdsitos
avaliados, evidenciando o potencial desses materiais para aplicacdes ambientais. Além disso,
os resultados indicam que o desempenho fotocatalitico ndo est4 relacionado exclusivamente a
area superficial especifica, mas também a interagdo entre o biochar e o0 Nb2Os. Dessa forma,
os compositos desenvolvidos representam uma alternativa promissora para a valorizagdo de
residuos agroindustriais e para o desenvolvimento de fotocatalisadores sustentdveis
destinados ao tratamento de contaminantes organicos em meio aquoso.
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