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RESUMO

O presente projeto tem como objetivos principais a obtencdo de pos
ceramicos nanoestruturados de BiFeO; por meio da técnica de moagem e
criomoagem em altas energias aliadas a sinterizacdo rapida seguida por choque
térmico afim de investigar a eficiéncia fotocatalitica do composto na degradagéo do
Azul de Metileno, quando submetido a iluminacdo com l|ampadas LED que
demonstrou manter uma degradacao consistente e eficaz comparado a lampada
halégena degradando 20% a mais no mesmo periodo.

INTRODUCAO

Os materiais multiferroicos tém despertado interesse na ciéncia dos materiais
devido as suas diversas propriedades fisicas para aplicagbes variadas. Uma
aplicacao relevante € o tratamento de efluentes téxteis contaminados por corantes,
gue representam uma ameaga ao meio ambiente marinho devido ao despejo
inadequado desses residuos. Muitos poluentes nesses efluentes sdo téxicos e
resistentes aos métodos de tratamento convencionais, levando a necessidade de
novos metodos.

A fotocatalise heterogénea, especialmente usando materiais como a ferrita de
bismuto (BiFeO;, BFO), esta ganhando destaque como uma alternativa eficaz.
Esses materiais podem degradar eficientemente uma variedade de poluentes
organicos, além de permitir a recuperacao do catalisador para reutilizacdo. A ferrita
de bismuto tem ganhou notoriedade devido a sua capacidade de absorver luz na
faixa do visivel do espectro eletromagnético, tornando-a economicamente viavel por
ser possivel se utilizar de uma fonte natural de energia (0 Sol) para realizar o
processo de degradacdo de compostos organicos.

No entanto, a utilizagdo da radiacéo solar para fotocatalise € limitada devido a
sua intermiténcia e dependéncia das condi¢cbes climaticas. Portanto, o projeto
propde o desenvolvimento de um sistema de fotodegradacdo usando BFO e
iluminacao artificial de baixo consumo de energia, baseada em LEDs. As fontes de
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luz LED sé&o confiaveis, eficientes e econdmicas, tornando-as adequadas para este
propoésito. A operacdo DC caracteristica dos LEDs pode ser facilmente adaptada a
energia solar fotovoltaica, tornando o sistema ainda mais prético e viavel.

MATERIAIS E METODOS

Métodos foram consultados em estudos anteriores como a dissertacdo de
Silva'. O composto BiFe0; foi sintetizado a partir de 6xidos precursores Bi, 0, (Alfa
Aesar, 99,975%) e Fe,05 (Alfa Aesar, 99,945%), via moagem de altas energias em
um moinho planetario Retsch de modelo PM 100 por 12h, a 400 RPM com uma
razdo de massa de amostra e massa de esferas de 30:1. Os pOs obtidos foram
submetidos a prensagem uniaxial e tratamento térmico, via sinterizacdo rapida, em
875° C seguido de choque térmico a temperatura ambiente, para evitar a formacéo
de fases secundarias. A formacéo de fases foi investigada via difracédo de raios X por
meio de um difratbmetro Shimadzu (XRD-7000), utilizando radiagdao Cu — K,, no
intervalo angular de 20° a 60° a temperatura ambiente. As pastilhas sinterizadas
foram maceradas e submetidas a moagem em baixas temperaturas (~100 K),
criomoagem. A criomoagem foi realizada com esferas de a¢co cromo de 5 mm de
diametro, a velocidade de 250 RPM com duracéo total de 2 horas.

Os ensaios de fotocatalise foram realizados utilizando amostras de BFO né&o
submetidas a criomoagem (BFO-0) e submetidas a 2h (BFO-2) de criomoagem para
avaliar o tempo necessario para a degradacdo do corante azul de metileno. A
solucéo de teste continha agua destilada e azul de metileno com uma concentracéo
20 mg/L. O pH da solucéo foi ajustado para 2,5 com o uso de HCI para otimizar a
interacdo entre as moléculas do corante e os compostos. Esse processo foi
realizado em um béquer contendo 200 ml de solugdo. Em seguida, 0,1 g de amostra
foram adicionados a solucdo, e um banho de ultrassom de 2 minutos foi aplicado
para evitar aglomeracdo do pd. ApOs essa etapa, a solugcdo foi agitada
magneticamente e continuamente por 1 hora na auséncia de luz para atingir um
equilibrio na taxa de absor¢éo e dessor¢do. Em seguida, foram realizados teste com
uma lampada halégena de 500w e uma LED de 30w, efetuando a coleta de
aliguotas para andlises de espectrometria UV-Vis para determinacdo da
concentracao de corante a cada 20 minutos.

RESULTADOS E DISCUSSAO

Na Fig. 1, apresentamos os resultados obtidos via difragdo por raios x da
amostra de BFO, seus picos foram comparados e indexados com uma simetria
romboédrica (grupo espacial R3c) segundo a ficha ICSD de cédigo 01-086-1518. O
BFO sem ter passado pela criomoagem apresenta uma fase secundaria, algo
comum na sintese de BFO, sendo possivelmente a fase Bi,;Fe0,,, identificada pela
ficha 01-078-1543. Esta fase representa 5% do material.
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Figura 1 — Andlise por difragéo de raios x da amostra de BFO.

Para as analises de fotocatalise, a partir do método descrito anteriormente,
obtemos os resultados apresentados na Fig. 2 Onde observa-se a evolugéo da
concentracdo de azul de metileno em funcdo do tempo de iluminacdo da solucéo,
utilizando as fontes de luz Halégena e de LED.
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Figura 2 — Concentragéo de azul de metileno em fungéo do tempo de exposicao a luz em ensaios de
degradacéo utilizando as amostras BFO-0 e BFO-2 quando submetidas a iluminacdo com lampadas
Halégena e de LED.

Ao analisar a Figura 2, é evidente que as amostras que nao foram submetidas
a criomoagem apresentam uma degradacdo mais lenta do azul de metileno,
atingindo uma concentracdo de aproximadamente 80% apds 240 minutos de
catalisacdo. Em contraste, as amostras submetidas a criomoagem alcancaram uma
concentragdo de apenas 8% do azul de metileno 0 mesmo periodo, isso se da pois a
criomoagem pode causar o acumulo de discordancias e a introducédo de vacancias
de oxigénio na estrutura da amostra. Essas mudancgas na estrutura cristalina podem
atuar como armadilhas para elétrons fotogerados, dificultando sua recombinacéo
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com lacunas. Além disso, € notavel que a lampada LED demonstrou manter uma
degradacao consistente e eficaz comparado a lampada halégena, degradando 20%
a mais no mesmo periodo, isso pode estar ligado as caracteristicas do espectro de
emissao das lampadas. As lampadas halégenas tém um espectro mais proximo da
luz solar, enquanto as lampadas LED exibem um pico de emiss&o mais pronunciado
na regiao azul.

CONCLUSOES

A lampada LED ofereceu uma boa eficiéncia energética, tendo em vista que, em
comparacdo com a lampada halégena de 500 W, obtivemos os resultados
semelhantes de degradacdo. Apesar de nossos resultados promissores para
aplicacbes tecnoldgicas, estudos anteriores como o de Volnistem et al.?, alcancaram
tempos de degradacdo mais curtos usando uma heterojuncdo BFO-magnetita,
embora o BFO nesse estudo tenha passado por uma moagem em baixas energias
mais longa (96 horas), em comparacdo ao nosso processo de 120 minutos. Para
uma compreensao mais profunda, analises de XPS sao cruciais para investigar as
bandas de valéncia e conducéo, correlacionando-as com a diminuicdo do band gap.
Essas consideracbes sao essenciais para melhorar nossa compreensado dos
materiais e processos em nossa pesquisa e para contextualizar nossos resultados
em relagdo a estudos anteriores na area.

AGRADECIMENTOS

Ao professor orientador Gustavo Sanguino Dias, a Fundagéo Araucaria e ao CNPq
por financiar esse e futuros projetos. Por fim, a Universidade Estadual de Maringa
por proporcionar essa experiéncia e aos pesquisadores do laboratério GDDM que
forneceu os materiais e equipamentos utilizados

REFERENCIAS

1 SILVA, Vinicius S. Nanocompoésitos (x)BiFe0O3; — (1 — x)Fe30,4: Uma solucao
para a degradacdo do azul de metileno . Dissertacdo (Mestrado em Fisica) —
Universidade Estadual de Maringd, Maringa, 2023. Disponivel em:
http://www.pfi.uem.br/wp-content/uploads/2023/07/dissertacao-
vinicius_santana_da_silva.pdf. Acesso em: 25 ago. 2023.

2 BINI, R. D. et al. Intensifying the photocatalytic degradation of methylene blue by
the formation of BiFeO;/Fe;0, nanointerfaces. Ceramics International , v. 46, p.
18768-18777, 2020. Disponivel em:
https://www.sciencedirect.com/science/article/abs/pii/S027-288422031138X. Acesso
em: 25 ago. 2023.

FUNDACAO

ARAUCARIA

@ Tecnolégico do Porand




