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Introducéo

Com o crescimento das inddstrias, o aumento de despejos de efluentes industriais
também vem sendo um tépico de discussdo, pois esses rejeitos possuem uma alta carga
poluidora causando poluicdo no meio ambiente (Damasceno, 2021). Os corantes artificiais,
devido a sua estrutura quimica estavel e complexa, ndo se degradam facilmente, o que torna 0s
métodos de tratamento convencionais insuficientes para a remocao eficaz desses poluentes
(Ferreira, 2022). Diante desse desafio, surge a necessidade de explorar e desenvolver novas
tecnologias capazes de degradar eficazmente os corantes artificiais.

Os Processos Oxidativos Avancados (POA) vem sendo bastante estudados por
apresentarem um 6timo potencial oxidativo (Valdez et al, 2021). Nesse método, € necessario
ter a geracdo de espécies oxidantes (radicais) para que ocorra a degradacdo de poluentes.
Existem diversas formas para se gerar esses radicais como utilizando um oxidante forte,
fotocatalise utilizando semicondutores e/ou reacdes utilizando radiacdo ultravioleta (Jesus,
2021).

A degradacdo na fotocatalise heterogénea ocorre quando um semicondutor e o poluente
sdo expostos a luz ultravioleta, o catalisador (semicondutor) é excitado pelos fétons e como
consequéncia ocorre a transferéncia de elétrons da banda de valéncia para a banda de conducéo,
gerando pares de elétrons/vacancia que irdo para a superficie do catalisador reagindo com
moléculas que estdo ali presentes e quebrando suas ligacoes (Ferreira, 2022).

Diversos materiais sdo estudados para avaliar se possuem um potencial fotocatalitico
como o TiO2, ZnO, Fe;03, Al,03 e WO3 (Bezerra, 2022). Dentre os materiais citados, o TiOz €
um semicondutor muito utilizado na fotocatalise por causa de sua estabilidade quimica, baixo
custo e ndo ser toxico, além de possuir uma fase cristalina, anatase, que apresenta grande
atividade fotocatalitica (Massaroli, 2019).

Um dos grandes gargalos na fotocatalise € semicondutor que possuem um elevado band
gap, isso faz com que o catalisador necessite de mais energia para que os pares de elétrons
consigam migrar para a banda de conducdo, diminuindo a eficiéncia fotocatalitica (Bezerra,
2022). Por esse motivo, é interessante realizar modifica¢es na superficie do catalisador para
que tenha um bom desempenho fotocatalitico.

O pentdxido de nidbio, por exemplo, vem ganhando destaque por apresentar melhora
na atividade fotocatalitica e por aumentar o tempo de vida do catalisador (Sturt, 2019). Ainda
com a mesma autora, no Brasil € interessante economicamente utilizar o niébio como
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catalisador porque o pais é que mais produz diversos compostos de nidbio. Além disso, existem
trabalhos que relatam um bom desempenho do niébio como catalisador, como na pesquisa de
Aguiar (2022) em duas horas, 92% do material poluente foi degradado.

Como mencionado anteriormente, a modificacdo do catalisador surge como uma
alternativa promissora para melhorar o desempenho da fotocatalise. Portanto, o objetivo deste
trabalho é sintetizar um catalisador hibrido composto por titanio e niobio e realizar a analise de
difracdo de raios X para examinar a estrutura cristalina do material.

Material e Métodos

Para a sintese do catalisador, primeiramente as resinas de titanio e nidbio foram
sintetizadas por meio do método sol-gel e posteriormente foram submetidas a um tratamento
térmico (hidrotermal). A metodologia adotada na pesquisa foi uma adaptacdo das técnicas
descritas nos trabalhos de Santos (2017) e Lopes et al. (2015).

Na sintese da resina de titdnio, foram medidos e colocados em um béquer o
tetraisopropoxido de titanio e o etileno glicol (propor¢do de 1:5), ambos ficaram em agitacao
por duas horas com o auxilio de um agitador magnético. Depois foram adicionados ao béquer
acetona e agua (proporcédo de 1:9), e em seguida ocorreu mais uma agitacdo de duas horas. Ja
na sintese da resina de niobio, adicionou o oxalato amoniacal de niébio (0,01 mol) em 100 mL
de agua, seguido por uma agitacdo de 15 minutos. Apos essa etapa, teve-se a adicdo de 15 mL
de hidréxido de aménio no béquer.

Durante o processo de jungdo das resinas, a resina de nidbio foi adicionada a de titanio,
e a mistura foi mantida em agitacdo por uma hora. Em seguida, utilizando uma centrifuga a
9.000 rpm por 20 minutos, o material foi lavado trés vezes com &gua e &lcool etilico. Apds a
lavagem, o material foi transferido para um reator hidrotermal e submetido a um tratamento
térmico a 200°C por 4 horas em uma estufa. Ap6s o tratamento hidrotermal, a secagem do
material foi realizada em uma estufa a 140°C por 4 horas. Por fim, o material seco foi
armazenado em um tubo de Eppendorf e preparado para a caracterizagéo.

Resultados e Discussao

O fotocatalisador hibrido de titanio foi sintetizado através da obtencdo das resinas de
cada elemento e em seguida essas resinas passaram por um tratamento térmico utilizando um
reator hidrotermal e estufa.

Apos a obtencdo do material, foram empregadas técnicas de caracterizagdo para analisar
suas propriedades em detalhe. A difracdo de raios X foi utilizada para identificar as estruturas
cristalinas presentes no material, fornecendo informagdes cruciais sobre as fases formadas
(Mukai, 2022). Conforme destacado por Gallo (2016), a difracdo de raios X é a melhor
abordagem para observar as fases cristalinas, oferecendo uma técnica simples, rapida e nao
destrutiva, além de proporcionar resultados confiaveis.

Gomes (2015) descreve que para determinar as fases cristalinas de um material, os
atomos devem estar organizados de maneira ordenada, ou seja, as distancias entre os planos
cristalinos precisam ser da mesma ordem de grandeza dos comprimentos de ondas de raios X.
A difracdo ocorre quando um feixe de raios X interage com os 4&tomos de um cristal.

O catalisador sintetizado foi levado para caracterizagdo de suas fases cristalinas por
meio da técnica de difragdo de raios X. A figura 1 abaixo apresenta o difratograma de raios X
obtido:
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Figura 1 - Difratogramas de raios X do catalisador hibrido de titanio e nidbio
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Como o catalisador sintetizado possui o titdnio como principal componente e o nidbio
como dopante, o difratograma foi analisado através de uma comparacdo dos dados
experimentais com as fichas cristalogréaficas do dioxido de titdnio em suas fases anatase, rutilo
e broquita.

As fases anatase e rutilo demonstram uma atividade fotocatalitica superior em
comparacdo com a fase broquita. A dopagem do catalisador com nidbio visa verificar se o
dopante pode aprimorar o desempenho fotocatalitico. Analisando o difratograma apresentado
na Figura 1, observam-se picos correspondentes as fases anatase (em maior quantidade), rutilo
e broquita. De acordo com as fichas cristalogréaficas, o pico na posicao (101) é caracteristico da
fase anatase com a maior intensidade (100%), enquanto o pico na posi¢do (004) também é
associado a anatase. Por outro lado, os picos nas posicdes (231) e (052) sdo tipicos da fase
broquita. Embora a broquita ndo seja uma fase cristalina de interesse para fotocatalise, alguns
estudos sugerem que essa fase pode atuar como uma armadilha para elétrons (Santos 2017).

De maneira geral, observando o difratograma de raios X podemos dizer que a dopagem
do catalisador com o niobio promoveu formagéo da fase anatase, visto que ela predomina no
difratograma analisado. A proxima etapa para determinar a atividade fotocatalitica do material
sera realizar a fotocatalise com um corante artificial, Ponceau 4R.

Os ensaios fotocataliticos serdo a proxima etapa da pesquisa. Para esses ensaios
fotocataliticos, o catalisador e o corante serdo pesados e colocados em um baldo volumétrico
de 200 mL completo por agua, ficardo em agitacdo por 30 minutos e serdo levados para o reator
onde ficardo expostos a luz ultravioleta durante 2 horas. Antes de iniciar a fotocatélise, uma
amostra seréa retirada e levada para leitura no espectrofotobmetro UV-Vis, e a cada 20 minutos
serdo retiradas amostras do reator fotocatalitico para assim analisar se o corante esta sendo
degradado/perdendo a cor.
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Além da fotocatalise, 0 material ird ser levado para outras anélises de caracterizagdes
como microscopia de varredura eletrénica e de transmissao, analises termogravimétricas, entre
outras técnicas de caracterizacao.

Conclusodes

O trabalho contemplou a sintese de um catalisador hibrido de titanio e niobio utilizando
0 TiO2 e Nb20s. A sintese ocorreu utilizando o método sol-gel e o reator hidrotermal seguido
por tratamento térmico na estufa. Apos a obtencdo do material, a técnica de difracdo de raios X
foi realizada a fim de analisar quais fases cristalinas foram formadas e observar se o material
possui potencial para ser utilizado na fotocatalise do corante. As préximas etapas do trabalho
serarealizar o teste fotocatalitico para determinar se o catalisador sintetizado consegue degradar
0 corante Ponceau 4R, e realizar as técnicas de caracterizacdes para obter maior informacdes
das caracteristicas e propriedades do catalisador.
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