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Sintese, caracterizacao e aplicacéo fotocatalitica do BaSnO3

Synthesis, characterization and photocatalytic application of BaSnOs
Victoria Gabriela Benatto!, Felipe de Almeida La Porta?

RESUMO
O desenvolvimento de novos materiais fotocataliticos tem despertado interesse significativo nos Ultimos
tempos como uma abordagem viavel para combater a degradagédo ambiental. Este estudo tem como foco as
variacdo da concentracdo de solventes na sintese de nanoparticulas de BaSnOs sintetizadas pelo método
solvotérmico para aplicagBes fotocataliticas. Assim, a eficiéncia do fotocatalisador foi avaliada através da
degradac¢édo do azul de metileno (AM). Os padrbes de DRX mostram que essas amostras tém uma estrutura
perovskita cubica com diferentes graus de cristalinidade, variando o tamanho do cristalito de 11,73 a 5,95 nm.
Além disso, o potencial zeta estudado sugere uma maior estabilidade das amostras com a mudanga de
concentracdo de solventes.
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ABSTRACT

The development of new photocatalytic materials has aroused significant interest in recent times as a viable
approach to combat environmental degradation. This study focuses on the variation of solvent concentration
in the synthesis of BaSnOs nanoparticles synthesized by the solvothermal method for photocatalytic
applications. Thus, the efficiency of the photocatalyst was evaluated through the degradation of methylene
blue (MB). The XRD patterns show that these samples have a cubic perovskite structure with different degrees
of crystallinity, with the crystallite size varying from 11.73 to 5.95 nm. Furthermore, the zeta potential studied
suggests greater stability of the samples with changing solvent concentrations.
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INTRODUCAO

Nos ultimos anos, a nanociéncia e a nanotecnologia tém desempenhado um papel
fundamental no desenvolvimento de materiais inovadores com propriedades
surpreendentes. A necessidade de semicondutores de O6xido metalico especialmente
projetados leva ao desenvolvimento de 6xidos ternarios, cujas propriedades podem ser
ajustadas variando suas composicdes e estrutura. (HABEEBA, 2019)

Entre esses 6xidos ternarios, o material semicondutor estanato de bario (BaSnOs)
foi considerado um excelente material para o uso de uma ampla variedade de dispositivos
optoeletrdnicos. Com sua estrutura cristalina perovskita cibica, € um semicondutor do tipo-
n que possui alta estabilidade térmica, mobilidade eletronica, controlabilidade de dopagem
e flexibilidade estrutural a temperatura ambiente. (ZHOU, 2001; Song, X, 2023) A reducao
de tamanho para a escala nanométrica traz consigo um conjunto de propriedades distintas
em relacdo ao material em escala macroscopica. No caso do BaSnOs, a diminui¢do do
tamanho leva a um aumento significativo da &rea de superficie, o que resulta em uma maior
reatividade quimica e uma melhoria nas propriedades de transporte de carga. (CERDA,
2002)
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O BaSnOs possui um grande potencial devido as suas propriedades elétricas,
Opticas e magnéticas unicas, tornando-o um material promissor para aplicagbes em
diversos campos, como eletrénica, armazenamento de energia, amplamente utilizado como
fotocatalisador. (KIM, 2012; JOHN, 2017; SAHMI, 2018)

Neste trabalho, foram exploradas as propriedades do BaSnOs, sua sintese e
aplicacfes fotocataliticas. Além disso, sdo abordados 0s recentes avangos na pesquisa
desse material, incluindo a utilizacdo de técnicas de caracterizacdo como difracédo de raios-
X, espelhamento dindmico de luz, espectrometria UV-Visivel.

METODOLOGIA

As nanoparticulas de BaSnOs com a estrutura perovskita utilizados neste estudo
foram sintetizados a partir de uma estratégia solvotérmica. Resumidamente, com base na
estequiometria do produto, as concentracbes do sistema de precursores de acetato de
bario/ cloreto de estanho 1:1 foram dissolvidas em 80 mL de etileno glicol e agua (variando
a concentracdo dos solventes em cada amostra), com a adicdo NaOH até ajustar o pH em
12, sintetizadas por 480 minutos a 180° C. As nanoparticulas de BaSnOs obtidas foram
caracterizadas estruturalmente por difragdo de raios X (DRX) na faixa de 26 de 20 a 80° a
0,02° s71. Por meio dos picos de DRX, o tamanho médio do cristalito, T, foi calculado pelo
método de Scherrer (equacéo 1).

0,91
r= BcosO

€y

onde A é definido como radiagdo CuKa, (A = 1,5406 A); 8 é definido como angulo de
difragdo de Bragg, e B € definido como largura do pico na metade do maximo (FWHM) em
radianos. (GUINIER, 1964)

A atividade fotocatalitica das nanoparticulas de BaSnOs foram avaliadas neste
estudo para a solucdo de corante azul de metileno (AM), degradada sob lampadas UVC
(15w, G15T8/OF, OSRAM) com irradiacdo de 254 nm. Num procedimento tipico, cerca de
10 mg do catalisador preparado foram dispersos em 14 mL de 10 mg/L de azul de metileno
(AM). Em cada teste, a solucado foi agitada continuamente por cerca de 20 minutos no
escuro em temperatura ambiente para estabelecer um equilibrio de adsorcéo-dessorcao.
Durante a irradiacdo UVC, 1 mL da solucéao foi coletado com intervalo de 30 minutos, por
2h. Estas solucdes de corante AM coletadas durante os testes de degradacdo e depois
foram analisadas a temperatura ambiente por um espectrdmetro UV-Vis-NIR (Shimadzu)
com faixa de 400-900nm, no modo de analise de absorbéancia, utilizando cubeta de quartzo
com caminho 6ptico de 10mm e duas janelas polidas. A eficiéncia de fotodegradacéo dos
catalisadores pode, em principio, ser ajustadas através de cinética de reacdo de pseudo-
primeira ordem (equacgéao 2):
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A analise de espalhamento dinamico de luz (DLS) foi realizada utilizando um
analisador de tamanho de particula Litesizer 500 (ANTON PAAR), com comprimento de
onda de laser de 658 nm, utilizando uma cubeta de quartzo de 12,5 x 15,5 x 45 mm3. Para
estas medic¢des, os poés (cerca de 0,0005g) foram dispersos em 1 mL de agua.

RESULTADOS

A partir do padrdo DRX mostrado na Figura 1, pode-se observar que as
nanoparticulas de BaSnOs tém uma estrutura perovskita cubica, bem como um alto grau
de cristalinidade a longo alcance, com picos bem definidos. Em particular, pode-se supor
gue essas amostras possuem a forma de cristais ortorrdmbicos. Como resultado geral,
essas analises sugerem que tais pos obtidos possuem tamanhos nanomeétricos.

Intensidade (u.a.)

Intensidade (u.a.)

Figura 1 — Padrdes de DRX do BaSnOs, em diferentes concentragdes de solvente
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Fonte: préprio autor (2023)

Intensidade (u.a.)

Intensidade (u.a.)

20 (graus)

60 70 80

—25%Eg

20

26 (graus)

60 70 80

Assim, a partir desta perspectiva, analisando os picos obtidos e utilizando a equacéo
de Scherrer, determinamos tamanho médio dos cristalitos para as amostras preparadas
neste estudo, mostrados na Tabela 1.
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Tabela 1 — Tamanho médio de cristalito obtido do BaSnO3

Amostra Tamanho médio de cristalito (nm)
100% Eg 11,73
75% Eg 10,17
50% Eg 8,77
25% Eg 5,95

Fonte: Préprio autor (2023)

A tabela 1 mostra os resultados obtidos de tamanho médio de cristalito do BaSnOs,
sintetizados pela rota solvotérmica. Pode-se observar um crescimento no tamanho do
cristalito de acordo com mistura de solvente, sugerindo que o aumento da proporcao de
etilenoglicol com agua traz o0 aumento do tamanho do cristalito.

O potencial zeta de nanoparticulas de BaSnOs com concentracdes variadas de
solventes também foi medido no DLS, conforme mostrado na Figura 3, que € a
caracteristica de estabilidade do sistema, para nanoparticulas em solucéo, detectando a
mudanca de frequéncia Doppler na luz espalhada por causa da particula movimento. Os
resultados obtidos indicam um aumento da concentracdo de etilenoglicol indica um
aumento na estabilidade da dispersédo do material.

Figura 2 - Potencial Zeta das nanoparticulas de BaSnO3

Zeta Potential
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Fonte: Préprio autor (2023)
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Também foi investigado as propriedades fotocataliticas das amostras de BaSnOs, a
fim de degradar a solucédo aquosa de corante azul de metileno.
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Figura 2 - espectros de absorgcédo UV-Vis de solu¢cbes AM em varios tempos de irradiagdo na
presenca dos catalisadores; In(C/CO0) vs. tempo de degradacéo
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Fonte: Préprio autor (2023)

A figura 2 mostra a degradacdo fotocatalitica do corante azul de metileno,
apresentando reducgéo significativa em todas as amostras, com aproximadamente 84%,
76%, 74% e 73% de degradacao, mostrando que as amostras de BaSnOstém uma grande
capacidade de absorcao.

A partir da equacéo 2, foi possivel calcular a constante cinética obtida a partir do
desempenho fotocatalitico destas amostras de BaSnOs. Como resultado, sendo k uma
constante de velocidade, observamos que a amostra com 100% Eg € um fotocatalisador
melhor (k = 0,01367) as demais amostras, apesentando constantes de velocidade de k =
0,010095, k = 0,009578 e k = 0,01008.

CONCLUSAO

Nanoparticulas de BaSnOs com diferentes graus de cristalinidade foram sintetizadas
pelo método solvotérmico sob diferentes concentracdes de solvente agua/etilenoglicol.
Verificou-se a partir dos padrdes de DRX que as amostras apresentam estrutura perovskita
cubica, variando a faixa de tamanho do cristalito de 11,73 a 5,95 nm. As medidas DLS
indicaram aumento na estabilidade das particulas e a analise de absorbancia por UV-Vis
mostrou o BaSnOs como material de grande desempenho fotocatalitico, degradando em
até 84% o corante azul de metileno. No geral, os resultados mostram que a variacédo da
concentracdo de solventes tem um impacto significativo na resposta fotocatalitica dessas
amostras.
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