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1. INTRODUCAO

Ao longo dos anos, os nanomateriais tém se destacado devido as suas
propriedades  Opticas, mecanicas, elétricas, magnéticas, cataliticas,
eletrocataliticas, fato que se deve principalmente as propriedades morfolégicas dos
nanomateriais, permitindo uma vasta gama de aplicacdes (DALAPATI et al. 2021).
Dentre esses materiais, destacam-se 0s semicondutores que, por sua vez
apresentam condutividade entre 102 a 10° ohm cm. Estes materiais apresentam
uma diferenca de energia entre a banda de valéncia e condug&o denominada "band
gap". Esse band gap pode ser modificado adicionando dopantes ou metais ao meio,
fazendo com que o elétron, ao liberar energia, ndo volte para o seu estado inicial,
e sim para a banda do metal ou dopante adicionado (ROCHA, 2022). Entre os
varios materiais, o 6xido de estanho (SnOz) é um semicondutor do tipo n, com um
band gap de 3,7 eV, que abrange uma ampla gama de aplicacées (DALAPATI et
al. 2021).

Na literatura, encontram-se diversos estudos sobre o uso de Oxidos
modificados com metais como fotocatalisadores para degradacdo de corantes,
como reportado por Calzada et al. (2019), que demonstra a capacidade
fotocatalitica do TiO2, ZnO e SnO: na degradacéo do azul de metileno. Boscolo e
Neto (2016) mostram a eficiéncia de SnO: modificado com Ferro como
fotocatalisador para oxidagédo do corante Rodamina B. Semelhante foi observado
no estudo de Rocha (2022) de sintese dos fotocatalisadores de SnO2/NiO-5%,
aplicados na degradacao do azul de metileno que, devido ao menor Eg para a
heterojuncdo de SnO2 com NiO, quando comparado ao SnO2, e a maior area
superficial, o material modificado foi um fotocatalisador ativo para fotodegradacéo
do poluente (ROCHA, 2022).

O azul de metileno, um corante téxtil de coloracdo azul, € um composto
organico, ambientalmente persistente, toxico e carcinogénico, normalmente
descartado em corpo hidricos, gerando grandes problemas ambientais (ROCHA,
2022). Deste modo, a preocupacao em eliminar ou degradar estes corantes téxteis
vem aumentando. Dentre os métodos de remocéo e degradacédo estdo adsorcao,
ozonizacao, Fenton, oxidagdo avancada, biodegradacao, e fotodegradacéo, que
vem ganhando notoriedade devido as suas vantagens como o uso da luz solar e a
baixa temperatura (CALZADA, 2019). Sabendo disso, o presente trabalho visa a
sintese, modificacdo, caracterizacao e aplicacdo de nanoparticulas de SnO: para
fotodegradacao do azul de metileno.

2. METODOLOGIA
A sintese de SnO: foi realizada pelo método sol-gel, empregando de uma
mistura de 2,2 mmol de cloreto de estanho dihidratado (SnCl2.2H20), 4,5 mmol de
polivinilpirrolidona (PVP) e 1 mL de hidréxido de aménio (NH4OH) como catalisador
a 30°C sob agitacéo constante. Manteve-se a solugdo em repouso por 24 horas
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e, apos, o gel formado foi separado por centrifugagéo e lavado. Posteriormente, o
material obtido foi calcinado a 400°C, 500°C e 600°C, em uma rampa de 1 hora até
atingir a temperatura e mantido por mais 1 hora. Apés a sintese sol-gel de SnOzq,
foi feita a etapa de impregnacéo de 1% de Au®*, adicionando 0,00003 mol de acido
tetracloroaurico (ll) tri-hidratado (HAuCls.3H20), obtendo-se Au(0)/SnO2 (1%). Os
materiais obtidos foram caracterizados por analises de difratometria de raios-X
(DRX), espectroscopia de energia dispersiva de energia de raios-X (EDX),
microscopia eletrénica de varredura (MEV) microscopia eletrénica de transmisséo
(MET) e espectroscopia na regiao do ultravioleta-visivel (UV-Vis).

Para o teste fotocatalitico, foram adicionados ao Becker provido de fluxo de
agua 200 mL de agua, 1 mL do poluente azul de metileno 1000 ppm e 100 mg do
catalisador. O teste foi realizado na presenca de luz UV, retirando-se aliquotas de
5 mL a cada 5 minutos durante 100 minutos.

3. RESULTADOS E DISCUSSAO

Na sintese de SnO2, observa-se que, apos a adicdo do NH4OH, ocorre a
formacao de duas fases — uma com aspecto liquido e outra com aspecto de gel de
coloracdo banca — indicando que houve processo de hidrélise e condensacéao.
Posteriormente, o gel foi calcinado obtendo-se um pé de coloragdo amarela clara.

Na Figura 1 sdo apresentados os resultados de DRX, sendo possivel observar
os planos de difracdo referente a estrutura cristalina do SnO2. Ao elevar-se a
temperatura de calcinacao, houve estreitamento da base do pico e formacao de
novos picos, assemelhando-se ao padrao SnO2 ICSD 9163. Portanto, a melhor
condicao de calcinacéo para formagéo de SnO2 com estrutura rutilo é a 600 °C.

Figura 1 — Difratogramas de DRX do efeito da temperatura de calcina¢do na formacéo de
SnOo.
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Pela imagem de MET (Figura 2a), fica evidente a formacéo de nanopatrticulas
com morfologia esférica de SnO2, sendo possivel analisar através do histograma
da Figura 2b que o tamanho médio do SnO:z € de 32 £ 9 nm.

] Fi’u'rqu_vzi —a) Imagem de MET e b) histograma de contagens de SnO:.
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Na sintese de Au(0)/SnO:2 (1%), constatou-se mudanca de coloragédo do gel
para violeta. Foi evidenciado por espectroscopia UV-Vis (Figura 3a) a presenca da
banda de ressonancia plasmonica de Au®*. A imagem de MEV do Au(0)/SnO:2 (1%)
€ apresentada na Figura 3b, constatando que o material sintetizado apresentou
tamanho pequeno. A presenca de ouro foi identificada por anélise de EDX.

Figuras 3 — a) Espectro UV-Vis e b) imagem de MEV de Au(0)/SnO2
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A atividade catalitica de SnO2 e Au(0)/SnO: (1%) foram avaliadas para a
fotodegradacdo do azul de metileno em intervalos de 5 minutos. Constatou-se,
inicialmente, que, a medida que o poluente foi exposto a luz na presenca do
catalisador, ocorreu alteracdo na coloracdo da agua. Na Figura 4 sdo apresentados
0s espectros eletronicos e a curva de fotodegradacdo do azul de metileno em
funcéo do tempo, com e sem a presenca do fotocatalisador.

Figuras 4 — a) Curva de degradacdo do azul de metileno com SnO2, b) Au(0)/SnO: (1%), ¢)
sem fotocatalisadores, d) curva de degradacéo do azul de metileno em fungéo do tempo (200mL
de agua, 1mL do azul de metileno (1000ppm) e 100mg do catalisador).
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Nota-se que utilizando SnO2, a degradacao do corante foi de 93% (Figura 4a)
em 40 minutos de reacao, e para o fotocatalisador Au(0)/SnO2 (1%) foi de 78%
(Figura 4b). Observa-se que a degradacgéo do corante foi maior quando comparada
a degradacgédo realizada sem a presenca do fotocatalisador (40 minutos, 66%),
indicando que os fotocatalisadores sintetizados foram ativos para degradacéo do
azul de metileno, sendo o SnO2 mais eficiente.
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4. CONCLUSOES
Com base nos resultados apresentados, é possivel concluir que o método sol-
gel € uma eficiente rota de obtencdo de SnO:2 e Au(0)/SnO2 (1%) que, a partir de
suas caracteristicas morfolégicas, possuem grande potencial para aplicabilidade
em fotocatalise, em especial para degradacdo de corantes. Esse potencial &
comprovado com os testes fotocataliticos, que demonstram que tanto SnO2 quanto
0 Au(0)/Sn0O2 (1%) séo ativos para a fotocatalise de azul de metileno, sendo o SnO:2
mais eficiente, uma vez que, na presenca deste, o poluente se degradou mais
rapidamente. Conclui-se que a impregnacédo de Au** néo foi tdo eficiente quanto o
esperado, uma vez que, o metal, ao ser capaz de diminuir o band gap do 6xido,
deveria ser mais eficiente do que apenas o SnOa:.
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