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ESTUDO DA FOTOCATALISE DO Nb,Os SINTETIZADO PELO METODO
HIDROTERMAL SOBRE PESTICIDAS EM AGUA

Erico Daniel Witzel dos Reis'; Luiz Ferreira Neves Jr.%; Elaine Cristina Paris’;
'Aluno de graduacdo em Bacharelado em Quimica, Universidade Federal de Sao Carlos, Sao Carlos, SP;
ericodosreis@hotmail.com
?Aluno de Pos graduagdo em Fisico Quimica, Universidade Federal de Sao Carlos, Sdo Carlos, SP;
3Pesquisadora, Embrapa Instrumentacdo, Sdo Carlos, SP.

Projeto Componente: PC5

Plano de Acdo: PA3

Resumo

Reservas de 4gua no mundo apresentam tragos de pesticidas exigindo tratamentos especiais. Um método para
resolver este problema baseia-se no uso de processos de oxidacdo avangada (POA), o qual consiste na
produg@o de radicais livres oxidantes para a degradacdo de moléculas organicas. A fotoexcitacdo banda UV-
visivel de um semicondutor ¢ um exemplo de POA. Neste trabalho, o semicondutor utilizado foi
nanoparticulas de Nb,Os obtidas pelo método hidrotermal, utilizando NH4[NbO(C,0,4),H,O]H,0O como fonte
de cations. As amostras foram caracterizadas por microscopia eletronica de varredura (MEV) e de difragdo
de raios-X (DRX). A resposta de degradag@o da atrazina foi analisada por espectroscopia de UV-visivel.

Palavras-chave: fotocatalise heterogénea, pentoxido de nidbio, atrazina, hidrotermal

Introducao

A Maior parte dos reservatorios de agua mundo
apresenta algum trago de pesticida orgénico. Os
pesticidas, mesmo em concentragdes aceitaveis,
podem ocasionar danos a saude humana devido aos
seus efeitos cumulativos.

Devido aos métodos tradicionais usados no
tratamento de 4gua serem ineficientes, segundo
Hamby (1996) para esses compostos se tornam
fundamentais métodos capazes de degradar estes
pesticidas em agua.

Um dos métodos mais promissores para resolver
esse problema baseia-se na utilizagdo de Processos
Oxidativos Avangados (POAs), os quais consistem
na formagdo de radicais altamente oxidantes,
levando a quebras sucessivas da estrutura organica
do residuo inicial, resultando em subprodutos
atoxicos.

Um dos métodos POAs possiveis ¢ a
fotoexcitacdo na faixa do ultravioleta-visivel de
alguns semicondutores nanoestruturados. Como o
Nb,Os é um semicondutor de grande importancia do
ponto de vista tecnologico e apresenta grande
absorc¢do de energia na regido do ultravioleta, pode
ser utilizado na protecdo de materiais sensiveis a
esta radiagdo. O Nb,Os ¢é particularmente
interessante pelas suas notaveis propriedades

quimicas e fisicas que o fazem um material
promissor para aplicagdo em catalise.

Nanoparticulas de Nb,Os; foram obtidas pelo
método do hidrotermal, utilizando
NH4[NbO(C,04),H,O]H,O como fonte de cations.
As amostras foram caracterizadas por microscopia
eletronica de varredura (MEV) e difragdo de raios X
(DRX). A resposta de degradagdo da atrazina por
fotocatalise heterogénea utilizando-se Nb,Os sob
radiagdo UVC foi analisada por espectroscopia de
UV-visivel.

Materiais e métodos

As Nanoparticulas de pentdéxido de nidbio
(Nb,Os) foram preparadas pelo método hidrotermal
acordo com o fluxograma abaixo:

Complexo Adicionar Completar
de Nb é —> NH,OH —| com agua até
solubilizado 100 ml
v
pH=7 Centrifugar Reator
€ <—| Hidrotermal
(ver tabela)
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NH,[NbO(C,04),H20]H,0n 20 150 300

NH;[NbO(C,0,4),H20]H,0n
NH;[NbO(C,04),H20]H,0n

20 200

200

1440

15 720

Para esse método foram wusados oxalato
amoniacal de nidbio (CBMM), NH,OH P.A.
(Synth) e reator hidrotermal (figura 1).
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4

l:'ig 1: Reator Hidrotermal

As caracterizagdes das amostras obtidas foram
realizadas por difracdo de Raios X (DRX), com o
objetivo de determinar a(s) fase(s) cristalina(s) [2].
Para isto, empregou-se um difratometro de raios X
Shimadzu modelo XRD-6000 com radiagdo Cu Ka,
operando a 30kV e 30mA, uma velocidade de 1°C
min-1 ¢ 26 variando de 10 a 80°. No intuito de se
observar de forma direta a morfologia dos materiais
sintetizados foi usado um microscdpio eletronico de
varredura com emissio de campo (MEV-FEG)
JEOL, JMS 6701F [NEVES, 2011].

Para o acompanhamento da reacdo de
fotodegradagdo foram realizados testes
fotocataliticos, empregando-se 30 mL de solucdo de
Atrazina (Smg L-1) e um valor de massa de
catalisador igual a 0,01g para as AMOSTRAS g001,
g002 e g008. Estes ensaios de foram realizados
utilizando-se um fotorreator termostatizado, com
fonte de radiagdo ultravioleta (UVC, emissdo
maxima em 254 nm). Nos intervalos 2n, onde n
corresponde a numeros inteiros, as aliquotas foram
coletadas e analisadas por espectroscopia UV-
Visivel em um equipamento Shimadzu UV-1601PC
[NEVES, 2011].

Resultados e discussao

O resultado da degradacéo da atrazina pela acéo
conjunta da radiacdo ultravioleta e da atividade
fotocatalitica do Nb,Os esta representada na fig. 2:
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Figura 2: Espectro da degradagdo da atrazina

Os resultados da analise do DRX estdo nas
figs. 3 e 4:

G001 |

inlensidads! ua

gy Mg o
Lt e i A e b i

a0 56 m

2"

o an

1)

Fig 3: Analise DRX da amostra g001
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Fig 4: Analise DRX da amostra g002

Conclusoes

Pela analise do UV a degradagéo foi satisfatdria
apresentando concentragdo de atrazina 80% menor
em menos de 90 minutos. Comparando com a
analise do DRX, onde a primeira amostra formou
fase — ainda serd analisada — e a segunda amostra
esta amorfa, podemos concluir que que a
degradacgdo foi similar e o resultado independe da
fase formada.
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Os produtos de degradagdo da atrazina ja foram
caracterizados pela literatura [Pelizzetti et al.,1990],
porém serdo realizadas caracterizagdes posteriores
para a comparagio dos espectros obtidos.
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