13a 14 de outubro
de 2016

AVALIACAO DA IMOBILIZACAO DE TiO ; EM PLACAS DE VIDRO PARA
PROJETO DE REATORES FOTOCATALITICOS CONTINUOS

Fernanda Cazelato Gaioto (PIBIC/CNPg/FA/Uem), Joelma Ribeiro de Melo
(co-orientador) Nadia Regina C.Fernandes Machado (co-orientador)
Mara Heloisa N. Olsen Scaliante (Orientador), e-mail:
fernandacgl3@hotmail.com

Universidade Estadual de Maringa / Centro de Tecnologia /Maringa, PR.
Engenharias — Engenharia Quimica
Palavras-chave: catalisadores, caracterizacao, placas de vidro

Resumo: O presente trabalho teve como objetivo avaliar a metodologia de
impregnacao de diéxido de titanio em placas de vidro para utilizagdo como
catalisadores na fotodegradacao de corante RB250. A principio foi realizada
uma reducdo do tamanho de particula do di6éxido de titAnio mediante
suspensao em agua (1 g TiO»/100 mL H,0) e agitacdo. Apds o tratamento
das placas de vidro (2,5 x 7,5 cm) com NaOH 4 mol/L (24 horas) e HCI 2
mol/L (2horas) houve a impregnacéo e calcinagéo a 300°C, 350°C e 500°C.
Os catalisadores foram caracterizados por meio de andlise textural, difracao
de raios-X, e Dessor¢éo a Temperatura Programada (DTP).

Introducéo

Os corantes afetam os padrdes de qualidade, fisico-quimicos e
estéticos da agua e sua transparéncia, reduzem a penetracdo da luz,
prejudicam a solubilidade dos gases, como o0 oxigénio, e por serem
altamente estaveis sado de dificil ou quase negligivel degradacéo em plantas
de tratamento secundéario e terciario (Sharma et al., 2014; Daéasi et al.,
2014).

Dentre os catalisadores fotoativos disponiveis, o TiO, € apontado
como melhor catalisador para a maioria dos efluentes que possuem corantes
(Santana e Fernandes—Machado, 2002). No entanto, os problemas com a
utilizacéo deste catalisador se deve ao fato da dificuldade de separar o p6 da
solucdo apds a reacdo estar completa, da agregacdo das particulas em

SN
\“? .

FUNDACAO : i
L%é f @‘:NP q PARANA
A\

Secretaria da Ciéncia, Tecnologia
e Ensino Superior




13al4 de outubro “* 3 -Iu:t:f;&:l invor
. de 2016

suspensao, especialmente em altas cargas e da dificuldade na aplicacao de
sistemas de fluxo continuo (Muthirulan et al., 2012).

As degradagbes que utilizam TiO, em suspensdo s&o0 mais
trabalhosas e necessitam de sequentes filtracdes para separar o 6xido dos
produtos de reacdo. A fixagcdo do catalisador elimina a filtragdo e torna o
processo mais pratico (Santana; Bonancea; Takashima, 2003).

Desta forma o presente trabalho pretende imobilizar TiO, em placas
de vidro afim de obter parametros de projeto de reator fotocataliticos anular
continuo.

Materiais e métodos

Preparo dos catalisadores:

Diminuicdo do tamanho de particula: TiO, KRONOS antes de ser
impregnado nas placas de vidro foi suspenso em agua (1 g TiOy/ 100 mL
H,O) sob agitacdo magnética durante 4 h. Apos, a solucdo foi filtrada a
vacuo e seca a 70°C.

Tipo de suporte e sua preparacao: Foram utilizadas placas de vidro
comum e borosilicato (2,5 x 7,5 cm) lixadas com silicato de aluminio e sem
lixar. Inicialmente as placas foram lavadas com agua e detergente e tratadas
com NaOH 4 mol/L por 24 h e posteriormente por HCI 2 mol/L por 2 horas.

Método de impregnacdo do catalisador no suporte de vidro
(Rodrigues, 2007): a solucao precursora de TiO, (1,50 g TiO,/100 mL H,0)
foi mantida em agitacdo magnética por 30 min. Apds, as placas foram
colocadas nesta suspensdo onde permaneceram por 30 min, secas a 60°C
por 30 min e calcinadas a 300°C, 350°C e 500°C. Foram realizadas 2 e 3
iImpregnacgoes de TiO, sucessivas nas placas de vidro.

Teste de perda de massa nas placas de vidro: As placas de vidro
impregnadas foram mantidas em 2 cm de coluna d’agua deionizada por 6
horas. As placas que perderam mais de 10% de massa de catalisador foram
submetidas novamente ao este procedimento.

Caracterizacao:

Andlise Textural por adsorcdo/dessorcdo de N, a 77 K
(QuantaChrome NOVA).

Difragé@o de raios-X com radiagéo de Cu-Ka, 35 mA, 40KV, 15 < 20 <
65° (em equipamento BRUKER) e padrdes disponiveis no banco de dados
do software “Xcalibur” (“Thermo Electron”).
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Determinacdo da acidez dos catalisadores por dessorcdo a
temperatura programada de amobnia DTP-NH; (CHEMBET 3000,
QuantaChrome Instruments).

Resultados e Discussao

Os testes de perda de massa realizados nas placas impregnadas com
catalisador, Tabela 1, mostram que a placa que desprendeu menos
catalisador, foi a de vidro comum tratada quimicamente, com duas
impregnacgoes.

Tabela 1 — Massa de catalisador nas placas de vidro.

Vidro tratado com NaOH (4mol/L) e HCI (2 mol/L)
Amostra Vidro Comum | Vidro Comum | Vidro Borosilicato
(300°C) (350°C) (500°C)
Duas impregnacoes(qg) 0,1073 0,1313 0,0854
Massa perdida (%) 54,89 0,91 8,53
Trés impregnacoes(q) 0,1490 0,1727 0,1255
Massa perdida (%) 77,58 1,39 4,98
Vidro lixado e tratado com NaOH (4mol/L) e HCI (2 mol/L)
Amostra Vidro Comum | Vidro Comum | Vidro Borosilicato
(300°C) (350°C) (500°C)
Duas impregnacoes(qg) 0,0986 0,0956 0,1074
Massa perdida (%) 57,20 1,67 3,26
Trés impregnacoes(q) 0,1355 0,1375 0,1215
Massa perdida (%) 91,44 1,09 1,67

A analise textural, mostrou que a area especifica BET dos
catalisadores calcinados a 300°C, 350°C e 500°C foi respectivamente de
10 m%/g, 9 m?/g e 9 m?/g. A isoterma de todos os materiais é caracteristico
de sélido macroporoso (ndo houve formacédo de patamar a baixos valores de
pressao relativa, caracteristico de microporos e auséncia de histerese da
regido mesoporosa). Portanto a area BET é numericamente igual a area
externa e o tamanho de poros é maior que 20 nm.

Nas linhas de difracdo do DRX identificou-se a presenca de TiO,
predominantemente na fase anatase, que € caracterizada pelo pico de maior
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intensidade no angulo 26=25,3°. Os cristais do catalisador calcinado a
300°C apresentaram tamanho de 72,7 nm, enquanto que os calcinados a
350°C e 500°C apresentaram o mesmo perfil de cristalinidade e tamanho de
cristalito semelhante a TiO, sem calcinar, que foi de 62,2 nm. Isso indica que
a temperatura de calcinagdo ndo modificou a estrutura cristalina do titanio,
tampouco o tamanho dos cristalitos.

A andlise de TPD-NH3; mostrou que o0s catalisadores nao
apresentaram acidez. A estrutura eletrénica do 6xido de titanio indica que o
oxido realmente ndo possui acidez de Lewis (disponibilidade de par
eletrénico); além disso, ndo houve adsor¢cdo de NHsz na superficie do
catalisador, portanto ndo ha sitios acidos de Bronsted.

Conclusobes

Foi possivel verificar que a metodologia é adequada para a confec¢ao
de reatores fotocataliticos, mas que parametros cinéticos precisam ser
avaliados.
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