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Resumo. Materiais a base de Oxido de cromo tém despertado o interesse de muitos
pesquisadores por causa de suas aplicagoes tecnologicas em diversas areas como na
industria de pigmentos, passividade corrosiva, materiais para bateria de ion-litio, bem
como nos processos fotocataliticos. Portanto, o objetivo deste estudo foi a sintese do
Ag2CrOq utilizando o método hidrotérmico convencional a 120 °C por 1 horas. A
estrutura, composi¢do de fases e morfologia foram investigadas por difra¢do de raios X
(DRX) e microscopia eletronica de varredura com emissdo de campo (MEV-FEG). O
processo fotocatalitico foi realizado utilizando como fonte a luz visivel na degradagdo do
corante sintético azul de metileno, onde a eficiéncia de degradagdo foi de 99,3% em
apenas 45 mim de exposicéo na luz visivel e de 100% em 60 minutos.
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1. Introducao

A polui¢ao da agua ¢ um problema sério que ocorre amplamente em muitos paises. Como a
agua ¢ essencial para a vida, a descarga de aguas residuais em recursos hidricos naturais tem
um efeito adverso sobre os organismos aquaticos, animais € em humanos em contato com a
agua contaminada. A industria téxtil ¢ uma das maiores industrias que produzem grande
quantidade de efluentes. Alguns corantes sdo toxicos € nao biodegradaveis, portanto, o
tratamento de efluentes € um processo muito importante para minimizar a toxicidade da dgua
poluida antes do descarte na natureza.

Para tentar controlar esses problemas ambientais e diante das exigéncias das medidas
corretivas, o Conselho Nacional do Meio Ambiente (CONAMA)(CONAMA N.430.2011,
[s. d.]) dispde sobre condicdes, parametros, padrdes e diretrizes para gestdo do langcamento
de efluentes a fim de garantir ecossistemas saudaveis (CONAMA N.430.2011, [s. d.]).

1



13° XWETE

16, 17 e 1B de novembro de 2022
13° Workshop em Engenharia e Tecnologia Espaciais

Essas exigéncias associadas a preocupacdo com as questdes ambientais e salde publica,
tornam indispensaveis o desenvolvimento de tecnologias ecologicamente corretas e
economicamente vidveis para o tratamento de efluentes. Nesse sentido, os processos de
oxidacdo avangados (POAs) tém despertado crescente interesse da comunidade cientifica,
pois trata-se de uma estratégia eficaz frente a remediacdo e/ou reducdo dos impactos
ambientais (MOREIRA et al., 2016).

Os POAs sao largamente empregados no tratamento de aguas residuais, apresentando
elevada eficiéncia na remogao de poluentes organicos, principalmente os recalcitrantes, e a
eficiéncia desse processo depende da geracdo de radicais livres reativos, sendo o mais
importante o radical hidroxila (HO"). Dentre os POAs, a fotocatdlise heterogénea ¢ uma
tecnologia ativa no processo de descontaminagdo ambiental.

A busca por novos catalisadores heterogéneos com propriedades e aplicagdes especificas
tem favorecido o desenvolvimento no campo da ciéncia e tecnologia. Muitos
fotocatalisadores a base de TiO2, ZnO e ZrO; tem sido usado para absorver e decompor
poluentes (APPAVU; KANNAN; THIRIPURANTHAGAN, 2016). No entanto, esses
materiais so6 respondem bem na regido do UV que ¢ apenas 4% de luz solar. Por isso, ¢ tdo
importante prolongar a faixa de reagdo a luz dos fotocatalisadores para a regido do visivel.
Intimeros tipos de pesquisas, estdo sendo combinados com fotocatalisadores ativos a luz do
visivel como € o caso do @WC3N4(YASMEEN; ZADA; LIU, 2019), de metais como vanadio
e cromo (BAO et al., 2016) e 6xidos metalicos (KUNCEWICZ et al., 2011)para melhorar a
eficiéncia fotocatalitica.

Neste trabalho, relatamos a sintese, caracterizacao e estudo das propriedades fotocataliticas
do Ag>CrOs4 de preparados pelo método hidrotérmico convencional.

2. Metodologia

2.1 Sintese do Ag>CrOg4

Microcristais de Ag>CrO4 foram sintetizados pelo método hidrotérmico convencional a 120
°C por 1 horas, utilizando 4gua como solvente. Primeiro, 1 mmol de cromato de sdédio
dihidratado (Na>CrO4 .2H>O; pureza de 99,5%, Alfa Aesar) foi dissolvido em 35 ml de dgua
(solugdo 1). Separadamente, 1 mmol de nitrato de prata (AgNO3; pureza de 99,8%, Sigma-
Aldrich) foi dissolvido em 35 mL de agua (solucdo 2). A solugdo 2 foi adicionada gota a
gota a solugdo 1 sob agitagdo magnética vigorosa a temperatura ambiente durante 30
minutos. A solugdo resultante foi transferida para um vaso de Teflon e colocada em um
sistema hidrotérmico convencional a 120 °C por 1 hora. Os precipitados foram coletados por
centrifugacdo, lavados varias vezes com agua deionizada e etanol e secos a 60 °C por 8 horas.

2.2 Caracterizagoes

As amostras de microcristais de AgoCrO4 foram estruturalmente caracterizadas por XRD
usando um difratdémetro de DRX / Ultima IV (Rigaku) com radiagdo Cu-Ko (A = 1,5406 A)
na faixa 26 de 10 - 70° e passo angular de 0,02°. A morfologia e o tamanho das estruturas
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dos microcristais de Ag>CrO4 foram determinados por MEV (Mira3-Tescan), operando em
10 kV(modelo Tecnai G2TF20, FEI).

2.3 Estudo da Atividade Fotocatalitica

Estudos da fotocatéalise para a degradagdo do corante azul de metileno (MB) com férmula
molecular [CisH1sCIN3S] (99,5 % DE PUREZA, Neon) em solugdo aquosa sob luz visivel
(luz solar) foi realizado utilizando 0,1 g do fotocatalisador adicionando 100 mL da solugao
do corante MB (concentracdo 1x10 mol L) sob agitacdo magnética. Antes da irradiacdo
da luz solar, a mistura foi agitada por 30 minutos a temperatura ambiente no escuro para
realizar a absor¢do saturada e homogénea da suspensdo. Para efeito de comparacdo, foram
realizados os mesmos experimentos nas mesmas condi¢des com amostras sem o catalisador.
Durante a exposicdo a irradiag@o solar, 2 mL da suspensdo foram removidos em intervalos
de tempo de 0, 1, 3, 5, 7, 10, 15, 30, 45, 60, 75, 90, 105 e 120 minutos. As aliquotas
removidas foram centrifugadas a 8000 rpm por 5 minutos para remover os cristais suspensos.
Finalmente, as bandas de absor¢ao de cada aliquota de corante foram monitoradas utilizando
um espectrofotometro UV-Vis (UV-2600 Shimadzu) no comprimento de onda méximo de
553 nm. A eficiéncia de reutilizagdo do catalisador foi avaliada reciclando a amostras em
condi¢des semelhantes por 3 ciclos.

3. Resultados e Discussao

Os microcristais de Ag>CrOg sintetizados pelo método hidrotérmico convencional em 120°C
por 1 hora foi caracterizado pela difragao de Raios-X, o difratograma ¢ apresentado na figura
1. De acordo com o resultado obtido, observa-se a presenga dos picos em concordancia
Inorganic Crystal Structure Database ICDS n° 16298, com estrutura ortorrdmbica e grupo
espacial Pnma, sem a presenga de fase deletéria. Além disso, os picos bem definidos sdo
indicativos de ordem estrutural de longo alcance e um alto nivel de cristalinidade.
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Figura 1. Difratogramas do Ag.CrOs; sintetizado pelo método hidrotérmico
convencional a 120 °C por 1 hora.

A imagem MEV-FEG do Ag>CrO4 é mostrado na figura 2. Podemos observar que o cromato
de prata é composto por um grande nimero de particulados com geometria esférica
parcialmente uniformes conforme relatados por Fabbro e colaboradores (FABBRO et al.,
2016).

EEM HV: 5.0 kV WD: 4.70 mm MIRA3 TESCAN
View field: 5.54 ym Det: SE
SEM MAG: 50.0 kx | Date(m/dly): 09/20/22 LAS - INPE

Figura 2. Micrografias de MEV-FEG do Ag2CrO4 a 120 °C por 1 h.

A eficiéncia fotocatalitica da amostra sintetizada foi investigada estudando a
fotodegradacdo de uma solucdo do corante azul de metileno (MB). Como os corantes
organicos também tém uma pequena capacidade de degradar na presenca da luz solar,
a fotodegradacdo do corante MB sem o catalisador também foi realizado para mostrar
a possibilidade de degradagdo. A absorbancia da solu¢cdo MB foi progressivamente
reduzida na irradiacdo da luz solar em presenca do fotocatalisador sintetizado. A
degradacéo do corante MB foi de 99,3% em apenas 45 mim de exposic¢ao na luz solar e
de 100% em 60 minutos, como podemos observar na figura 3a e estando esses
resultados de acordo com a literatura(GEORGE, 2022). Pode-se observar na figura 3b,
que na auséncia do fotocatalisador estudado, a eficiéncia na degradagéo do corante puro
é bem baixa. Assim, a eficiéncia na fotodegradacdo do corante MB pode ser atribuida a
forte atividade foto-oxidativa intrinseca do Ag2CrO4. O mecanismo de investigacdo do
material estudado, sugere que a irradiacdo da luz solar no Ag.CrO4 gera radicais
hidroxila que s&o os principais responsaveis pela foto-oxida¢ao do corante MB na banda
de valéncia do material. A figura 3c mostra que no primeiro ciclo de reuso ndo houve
diminuigdo significativa no desempenho do catalisador durante o processo de
degradacdo do corante MB. No entanto, apés dois ciclos, observamos que houve uma
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mudanca na evolucdo fotocatalitica do catalisador utilizado, pois ocorreu uma perda
significativa de massa do catalisador de Ag.CrO4 o que pode ter influenciado nos
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Figura 3. (a) Evolucdo dos espectros de absorcdo UV-Vis ap6s 120 minutos de exposi¢ao
para a degradacéo do corante MB pelo Ag.CrOa;(b) Variacdo da degradacédo da solucdo do
corante MB com Ag.CrOs e sem o catalisador em fungdo do tempo sob radiacdo de luz
solar. (c) Reuso do fotocatalisador Ag>CrO4 degradacg&o fotocatalitica da solu¢do do corante
MB.

4. Conclusao

Neste trabalho, relatamos os resultados experimentais da sintese do material Ag>CrO4 obtido
pelo método hidrotermal convencional. O difratograma de DRX nao apresenta fase deletéria,
demostrando uma estrutura ordenada de longo alcance e um alto nivel de cristalinidade. Uma
morfologia com particulados esféricos, relativamente uniforme, foi observada através da
imagen de MEV-FEG. O material apresentou uma excelente atividade fotocatalitica sob
irradiacao de luz visivel para a degradagdo do corante azul de metileno, onde a eficiéncia de
degradacdo foi de 99,3% em apenas 45 mim de exposic¢do na luz visivel e de 100% em 60
minutos. Além disso, o Ag>CrO4 mostrou que suas propriedades fotocataliticas sdo mantidas
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mesmo apos o uso em um ciclo, o que demostra a boa eficiéncia fotocatalitica do material
estudado.
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