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1. INTRODUCAO

A fotocatalise heterogénea € um método amplamente utilizado na degradacéo
de poluentes organicos presentes em efluentes industriais. Fotons (hv) com energia
igual ou superior ao band gap do material semicondutor excitam o elétron (e),
causando a transferéncia do elétron da banda de valéncia para a banda de
conducdo do material, formando assim pares elétron (e’) / buraco (h*) (RAUF;
ASHRAF, 2009; YAHYA et al, 2018). Os pares formados auxiliam nas reacoes
redox, em que o buraco pode reagir com H20 ligada a superficie para produzir
radicais OH (HO"), enquanto o elétron pode reagir com Oz para produzir o radical
superoxido de oxigénio (O2") (RAUBACH et al, 2013).

O pentodxido de nidbio (Nb20s) € um semicondutor do tipo n que apresenta
interessantes propriedades Opticas e elétricas, podendo ser aplicado em diferentes
tecnologias (UCKER et al, 2021). O Nb20s possui uma ampla faixa de band gap,
além de possuir diferentes fases cristalinas que sédo definidas pelo aumento da
temperatura de tratamento térmico aplicada (UCKER et al., 2019).

Nb20Os é um material amplamente utilizado em processos fotocataliticos.
Porém, a atividade fotocatalitica desse material pode diminuir devido a
recombinacdo facil entre os pares elétrons e buracos. Uma das maneiras para
melhorar as propriedades e a capacidade desse material, é inserir defeitos em sua
estrutura eletronica. Isso pode ser facilmente realizado através da dopagem com
materiais metalicos e ndo metalicos, capacitando assim uma maior adsorcao
superficial do material, além de diminuir o band gap desse material, aumentando
assim o desempenho fotocatalitico do material (KHAN et al, 2017; WU et al., 2017).

A sintese hidrotérmica assistida por micro-ondas é um método que apresenta
vantagens em relacdo a outros métodos, jA que possibilita obter materiais
nanoparticulados homogéneos de forma rapida, com baixa temperatura, de facil
realizacdo, além de um aquecimento homogéneo (UCKER et al, 2021).

Com isso, 0 objetivo desse trabalho é demonstrar a capacidade fotocatalitica
frente ao corante RhB de Nb20s dopado com diferentes concentragdes de zinco,
com a finalidade de melhorar o processo de degradacao.

2. METODOLOGIA

As amostras de Nb20Os dopadas com Zn foram sintetizadas pelo método
hidrotérmico assistido por micro-ondas. Para isso, 0,01 mol de oxalato amoniacal
de niobio foi dissolvido em 30 mL de agua destilada, sob agitacdo constante durante
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10 min. Peroxido de hidrogénio (H202) foi adicionado na solugdo em uma proporc¢ao
10:1 (H202:Nb), mantendo a agitacdo por 5 minutos. Foram realizadas dopagens
de Zn em 1,0%, 2,0%, utilizando o nitrato de zinco como reagente para a dopagem.
Cada amostra foi adicionada em um recipiente de Teflon, colocada na célula
reacional e destinada ao micro-ondas convencional de frequéncia de 2,45 Hz, em
uma rampa de aquecimento de 20 minutos, iniciando-se em 30°C até atingir o nivel
de 140°C, permanecendo assim durante 15 minutos. Os parametros da sintese
(temperatura e presséo) foram controlados durante a sintese. O material obtido foi
submetido a 3 lavagens com agua destilada, seguidas por centrifugacdo a 3600
rom, com a finalidade de remover alguma impureza restante. O precipitado foi
destinado a secagem em estufa, a 90°C durante um periodo de 180 minutos, e, por
fim, as amostras obtidas foram trituradas com auxilio de almofariz e pistilo para a
obtencdo de po fino de Nb20s. As amostras foram submetidas a caracterizacao,
como difracéo de raios x e espectroscopia FTIR.

O desempenho fotocatalitico das amostras de Zn dopadas com Nb20s foram
analisadas com o uso do corante Rodamina B (RhB - C2sH31CIN203) frente a
iluminacdo UV-Vis. Para isso, 50 mg de cada p6 foi misturado com 50 mL de RhB
com concentracdo de 1x10° M, sendo posteriormente submetidas a agitacdo
constante durante toda a analise. A caixa de fotocatélise é devidamente fechada e
iluminada por seis lampadas UVC (15W TUV Philips, 254 nm). Antes da iluminagéo,
as amostras foram mantidas no escuro e sob agitacdo durante 15 min. Aliquotas
das amostras foram adquiridas em intervalos de 10 minutos cada, até que o
experimento fosse concluido aos 60 minutos. Todas as amostras foram
centrifugadas para retirada dos particulados e o liquido foi submetido & analise de
absorbéancia.

3. RESULTADOS E DISCUSSAO

O Nb20s sintetizado a baixas temperaturas tem a caracteristica de possuir
baixa cristalinidade. Isso foi evidenciado nesse trabalho, onde mesmo com as
modificacdes realizadas estruturalmente, ndo houve alteracao da fase cristalina, se
mantendo com baixa cristalinidade da fase pseudohexagonal, conforme ficha
cristalografica n°® 28-0317.

A Figura 1 apresenta o espectro FTIR das amostras de Nb20s. O pico entre a
faixa de 3600 e 3000 cm™ é relacionado a Agua adsorvida na superficie do material.
Em 1720 cm ha um pico relacionado com vibragdes angulares das moléculas de
agua adsorvidas. Os picos em 1360 e 1210 cm™ sdo atribuidos a adsorcdo de O2
na superficie do Nb20s. Na regido abaixo de 1000 cm, existem picos relacionados
a vibragbes das bandas de Nb-O, tipico dessa regido, como Nb=0O e Nb-O-Nb.

A Figura 2 (a) apresenta os resultados do desempenho fotocatalitico da
amostra de Nb20s ndo dopada e das amostras dopadas com zinco (1,0, 2,0 e
3,0%). A curva contendo somente a RhB sem o catalisador mostra que o corante
sozinho n&o possui a capacidade de descoloracao, necessitando assim a presenca
de catalisador para que o desempenho melhore. A amostra dopada com 1,0% de
Zn apresentou resultados similares que a amostra de Nb20s ndo dopada. A medida
gue ocorre 0 aumento da concentracdo do dopante, percebe-se uma melhora da
atividade fotocatalitica. Com isso, a Figura 2 (b) apresenta os dados da % de
degradacédo fotocatalitica de cada amostra, onde Nb20s e 1,0% Zn-Nb20s
degradaram 83%, 2,0% Zn-Nb20s foi 94%, enquanto que 3,0% Zn-Nb20s degradou
mais de 98%. O Nb20s ndo dopado apresenta um band gap de 3,3 eV. Amostras
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dopadas tendem a diminuir o valor de band gap, o que auxilia no processo de
fotocatalise, visto que se aproxima da faixa visivel do espectro solar, faixa que tem
a maior capacidade de absorver a luz solar.
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Figura 1 — Espectro FTIR das amostras.
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Figura 2 - (a) comportamento da curva C/Co das amostras de Nb20s ndo dopada
e dopadas com zinco; (b) Eficiéncia de degradacdo da RhB das amostras.

4, CONCLUSOES

O trabalho estd em desenvolvimento, necessitando caracterizacfes para a
avaliacdo das diferentes propriedades. Até o momento foi possivel verificar que a
modificacdo estrutural pela insercédo de dopantes no material apresentou resultados
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promissores na degradacéo fotocatalitica de materiais, melhorando o desempenho
quando relacionado com a amostra de Nb20s ndo dopada.
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