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Resumo: O fenol e seus derivados estdo presentes em efluentes de diversos processos
industriais como refino de petréleo (dgua produzida) e industria farmacéutica, sendo
altamente toxico. O presente trabalho elaborou um catalisador para remocdo de fenol e
derivados. Foi preparado NiNb com platina depositada e sua atividade fotocatalitica foi
testada na degradacao de fenol em dgua do mar e destilada, na presenca e na auséncia de luz
UV, com concentragOes variaveis de platina. O catalisador foi caracterizado por DRX e DRS.
Os resultados do estudo demonstraram que o catalisador de NiNb com platina depositada,
atingiu 65% de remocéo de fenol em agua do mar e cerca de 57% em agua destilada, ambos
na presenca de luz UV.
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Development of a solid catalyst based on NiNb/Pt applied to the photodegradation of
phenol in seawater

Abstract: Phenol and its derivatives are present in effluents from various industrial processes
such as petroleum refining (produced water) and the pharmaceutical industry, being highly
toxic. The present work elaborated a new catalyst for the removal of phenol and derivatives.
NiNb was prepared with deposited platinum and its photocatalytic activity was tested on
phenol degradation in sea and distilled water, in the presence and absence of UV light, with
varying concentrations of platinum. The catalyst was characterized by XRD and DRS. The
results of the study demonstrated that the NiNb catalyst with platinum deposited, achieved
65% phenol removal in seawater and about 57% in distilled water, both in the presence of UV
light.
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Introducéo

O fenol caracteriza-se por ser tdxico e persistente no meio ambiente e, mesmo em baixas
concentragfes, provoca impactos nos recursos hidricos causando efeitos nocivos a saude
humana e alteracbes em ciclos bioldgicos afetando toda fauna e flora marinha [1], sendo as
empresas petroliferas, através da dgua de producdo, as principais fontes dessa contaminacéao
nos oceanos, tal fato pode ocorrer por derramamentos acidentais e corrosao de equipamentos
[2]. Devido aos danos causados ao meio ambiente, tal poluente deve ser removido, antes de
ser lancado ao oceano, e como alternativa para enfrentar o problema, a fotocatalise

heterogénea tem se mostrado eficiente em varios estudos [3-6], a técnica consiste na
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utilizacdo de um catalisador sélido que quando ativado por luz gera radicais altamente
oxidantes, como OH"[7].

O nidbio e seus 6xidos vém sendo explorados como catalisadores de forma bastante eficiente,
porém estudos com niobatos, sdo recentes, e sdo voltados a para aplicacbes nobres, como a
sintese de hidrogénio [8].

Como o intuito de aumentar a eficiéncia fotocatalitica do catalisador proposto, faz-se o uso da
deposicdo de metais preciosos na superficie de semicondutores, formando uma barreira de
Schottky, otimizando o processo catalitico [9].

Objetivos
O objetivo do presente trabalho é degradar o fenol (molécula modelo) em agua do
mar, utilizando o catalisador NiNb com platina depositada, sobre radiacdo UV.

Material e Métodos

Preparacdo do catalisador: O catalisador consiste na mistura de niobato de sédio e 6xido de
niquel, que foram sintetizados a partir da precipitacdo de uma solucdo aquosa de oxalato de
amonio e niobio (10g), sob agitacdo continua, com NaOH (5 mol/L) na presenca de 1g de
nitrato de niquel, formando assim uma suspensdo, tendo seu pH ajustado em 8, resultando um
precipitado gelatinoso. O precipitado foi entdo lavado, seco a 80 °C e calcinado a 500 °C.
Caracterizacdo do catalisador: As fases cristalinas foram caracterizadas por anélise de
difracdo de raios X em difratdbmetro Rigaku Multiflex, utilizando radiagdo Cu-K a (A =
1,5406A), os padrdes de difracdo foram comparados com o ICDD. A andlise de
espectroscopia de refletancia difusa de UV-Visivel do fotocatalisador foi realizada em um
espectrofotobmetro Varian Cary 100 Bio UV / VIS equipado com refletancia difusa,
juntamente com BaSO, como material de referéncia. A energia de band gap do
fotocatalisador foi determinada conforme o método de Woody e Tauc [10].

Testes fotocataliticos: Utilizou-se cdmara escura provida de ventilacdo e exaustdo interna.
Para a irradiacdo UV, foram utilizadas seis lampadas de luz UV-C germicida (15 W G13,
254nm, 220 volts, tubular). Os testes foram realizados em batelada utilizando béqueres de
500mL. Utilizou-se a concentragdo de fenol de 40ppm em &gua do mar e para as reacgdes foi
determinado o tempo de 20 minutos no escuro e variou-se o tempo de irradiacdo de 1 hora a 6
horas. Nas andlises utilizou-se 25 mL do efluente, 0,0125 g de catalisador e a quantidade de
acido hexacloroplatinico variou em 100, 500 e 1000 pL. O pH da reacdo foi mantido entre 3 a

3,5. Verificou-se também a eficiente de degradacdo somente com a exposicdo a luz sem o
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catalisador e com catalisador na auséncia de luz. Nos testes foram verificados parametros
como tempo de degradacdo, a influéncia da luz UV e a presenca de platina. O método de

quantificacéo utilizado foi o método colorimétrico para fendis totais[11].

Resultados

Caracterizacdo do catalisador: Na figura 1 estdo representados os resultados das analises
DRX e DRS, na figura 1.a demonstra a cristalografia do catalisador, indicando maior teor de
niobato de sddio, porém os picos se comparados com NiO, demostram que 0 niquel se
apresenta espalhado pela superficie da amostra com estrutura amorfa. Ja a figura 1.b apresenta

a energia de band gap do catalisador proposto, sendo equivalente a aproximadamente 3,0 EV.

NiNb

Intensity (A.U)
FREDS

Figura 1. a) Resultados de analise por difracdo de Raios X (DRX), b) espectroscopia de refletancia
difusa UV-visivel (DRS).

Testes fotocataliticos: A figura 2, apresenta um estudo comparativo da taxa de remogdo de
fenol expressa em %, no ensaio no escuro (auséncia de luz), no ensaio em branco somente na
presenca de luz e na presenca de ambos, com 1h de irradiacdo. E possivel notar uma baixa
eficiéncia relatada no ensaio no escuro, isso sugere que o processo adsorcdo do catalisador,
ndo é favorecido, devido & baixa &rea superficial, relatado em estudos anteriores[12]. O
grafico também demostra, uma taxa de remog¢do maior no ensaio em branco, o que indica que

a fotdlise é mais favorecida, que o processo de adsorcao.
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Figura 2. Ensaio comparativo adsorcéo, fotolise e fotocatalise.

A figura 3, apresenta a remocéo (%) de fenol em &gua do mar, tendo em vista a variacdo da
concentracdo de platina. Nesse ensaio foi possivel verificar que a reacdo alcanca seu

equilibrio a partir de 5 horas, obtendo 65% de remogdo. Durante a realizacdo dos testes
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verificou-se que o catalisador ndo interfere nos sais dissolvidos, ndo tem a capacidade de

remove-los, pois conforme foi medida, a salinidade permaneceu a mesma antes e depois do

ensaio.
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Figura 3. Cinética da reagdo de fotocatalise Figura 4. Cinética da reacéo de fotocatalise
heterogénea em agua do mar. heterogénea em agua destilada.

A figura 4, apresenta a remocdo (%) de fenol, nas mesmas condic¢des do ensaio na figura 3,
porém em &gua destilada, obteve-se resultados similares aos do teste em &gua do mar,
provando dessa forma que a alta concentracdo de sais ndo interfere na atividade catalitica do

mesmao. O grafico demostra que o equilibrio foi atingindo em 4h com 60% de remocéo.

Discussoes

Muitas pesquisas [3-6] apontam que quando os catalisadores sdo fotoativados, a energia
absorvida é capaz de suprir a energia de band-gap, formando um espaco (lacuna) (h"), esta
lacuna (h") sera novamente preenchida, tornando-se capaz de degradar o contaminante ou
quebrar moléculas de agua gerando radicais OH™ e desencadear a oxidagdo do contaminante
[7].

Como intuito de aumentar a remocdo de fenol, o catalisador foi combinado a uma solucgéo de
platina (H,ClgPt). Como mostra a figura 3 e 4, uma quantidade maior de platina adicionada,
aumenta significativamente a remocdo. Sendo uma maneira eficaz de capturar elétrons
excitados [13]. O principio basico da deposicdo de metais preciosos consiste em diminuir a
funcdo de trabalho do catalisador, gerando um equilibrio energético [14-16]. Dessa maneira
formando uma barreira de Schottky, sendo a mesma capaz de capturar elétrons fotogerados na
superficie do semicondutor e suprimir a recombinacdo eletrdnica, melhorando assim a
eficiéncia fotocatalitica [17].

Concluséao

Mediante 0 exposto nessa pesquisa, 0 catalisador proposto apresentou resultados promissores

para o tratamento de 4guas contaminadas com fenol, mostrando ser um composto inovador,
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apesar do catalisador NiNb né&o ser por si so tdo eficaz no processo de remocéo, e se fazer

necessario a adicdo de pequenas quantidades de platina, o custo beneficio da sintese e do

processo fotocatalitico, tornam sua aplicacao viavel.
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