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Estudo preliminar da Reducao do Cromo (VI) utilizando catalisador de
Nb2Os

Preliminary study of Chromium (VI) Reduction using Nb20O5 catalyst

Marcelo Augusto Auwerter!, Arthur Mariani Silva?, Maria Eduarda K. Fuziki®, Giane
Goncalves Lenzi*

RESUMO

Neste estudo, o catalisador Nb2Os foi aplicado no processo fotocatalitico para redugéo do Cromo. Cr(VI) é um
composto classificado como altamente téxico e frequentemente encontrado em efluentes de curtumes
industriais. As técnicas utilizadas para a caracterizacdo do material fotocatalitico foram: difracdo de raios X,
e microscopia eletrdnica de varredura (MEV) e espectrometria de energia dispersiva de raios X (EDS). Os
resultados indicaram que o Niobio sem tratamento térmico se apresenta como um material amorfo. Além
disso, superficie do catalisador tem uma morfologia rugosa e porosa. Visando isso a presente pesquisa
prop6e o estudo envolvendo a redugdo do cromo através de fotocatdlise utilizando o niébio. Os resultados
demonstram que embora ndo seja um marco significativo, houve uma degradacao de 5% em um tempo de
30 minutos.

PALAVRAS-CHAVE: Reduc¢éo do Cromo, Fotocatalise Heterogénea, Nidbio.

ABSTRACT

In this study, the Nb2Os catalyst was applied in the photocatalytic process to reduce Chromium. Cr(VI) is a
compound classified as highly toxic and frequently found in effluents from industrial tanneries. The techniques
used to characterize the photocatalytic material were: X-ray diffraction, scanning electron microscopy (SEM)
and energy dispersive X-ray spectrometry (EDS). The results indicated that Niobio without heat treatment
appears as an amorphous material. Furthermore, the catalyst surface has a rough and porous morphology.
With this in mind, this research proposes a study involving the reduction of chromium through photocatalysis
using niobium. The results demonstrate that although not a significant milestone, there was a 5% degradation
in a time of 30 minutes.
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INTRODUCAO

O cromo (Cr) é um metal de transicdo com numero atémico 24, conhecido por suas
formas trivalentes estaveis (lll) e hexavalentes (VI), sendo esta Ultima altamente toxica e
relacionada a mutagdes no DNA humano (Almeida et al., 2019; Shanker et al., 2005; Wise
et al., 2012). Sua contaminacao de solos e corpos d'agua muitas vezes resulta de efluentes
industriais inadequadamente descartados, como no caso dos curtumes, tornando essa
industria uma das mais poluentes (Sawalha et al., 2019).
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Além do curtimento, o cromo é usado em outros processos industriais, como
revestimento de metais e preservacdo de madeira, e pesquisas estdo sendo conduzidas
para encontrar métodos de eliminacgéo, reducdo e degradacdo do cromo hexavalente. Isso
inclui o uso de nanomateriais, eletrocoagulagdo, tratamento biol6gico e precipitacdo
guimica (Almeida et al., 2018; Nithya et al., 2019; Un et al., 2017; Mamais et al., 2016; Sun
et al., 2006).

Neste contexto, 0 estudo se concentra na avaliacao preliminar da viabilidade de usar
0 pentdxido de niébio (Nb205) para reduzir o cromo hexavalente (Cr VI). O Nb205 é um
semicondutor com propriedades semelhantes ao TiO2, amplamente utilizado em atividades
fotocataliticas. Ele € conhecido por sua estabilidade quimica, atoxicidade e valor de band
gap proximo ao do TiO2 (3,4 eV).

Este trabalho também investiga as propriedades do catalisador Nb205 por meio de
varias técnicas de caracterizacao.

METODOLOGIA
CARACTERIZACAO
Difracao de raios X:

A amostra foi medida em um Difratbmetro Rigaku-Denki com radiacdo Cu-Ka (A=
1,5406 A) a uma tensdo de 140 V e corrente de 40 mA. Assim, o padrdo obtido foi
comparado com os cartdes do conjunto de dados de difracdo do Centro Internacional de
Dados de Difracao (ICDD).

Microscopia Eletrbnica de Varredura (MEV) associada a Espectroscopia por Energia
Dispersiva (EDS):

O Equipamento para esta analise foi um microscopio eletrénico de varredura modelo
VEGA 3 LMU-TESCAN com resolucao de 3,0 nm, flamento de 30 kV, detectores SE e BSE
retrateis, baixo vacuo (500 Pa), diametro interno da camara de 230 mm e porta de abertura
de 148 mm, 5 eixos platina compucéntrica, motorizada e com movimentos X: 80mm, Y:
60mm e Z: 47mm. Para a analise EDS foi utilizado o mesmo equipamento do MEV, porém
equipado com um detector EDS, modelo AZTec Energy X-Act, resolucdo 130 eV (Oxford).

TESTES FOTOCATALITICOS:

O estudo teve como objetivo reduzir o cromo a partir de uma solucao de dicromato
de potassio (K2Cr207) em agua ultra pura (20mg/L). O pH da solucéo foi ajustado usando
acido cloridrico (HCI) e hidréxido de sédio (NaOH) em diferentes niveis de pH (2,0, 3,0 e
5,0). Um catalisador de nidbio puro (sem tratamento térmico) foi adicionado a solugéo a
uma concentracao de 0,5g/L para realizar a catalise heterogénea.

Os testes comecaram com um periodo de 30 minutos de adsorcéo para atingir o
equilibrio adsorcéo/dessor¢ao. A mistura foi agitada em um reator de 600 mL com agitacéo
magnética e mantida a 15°C. A radiacao ultravioleta foi fornecida por uma lampada de vapor
de mercurio de 250W, sem o bulbo de vidro externo para evitar interferéncias.
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Amostras foram coletadas em intervalos de tempo pré-determinados (5, 10, 15 e 30
minutos de fotocatalise) apds os 30 minutos iniciais de adsor¢édo. Essas amostras passaram
por centrifugacdo a 6000 rpm por 5 minutos. A concentracdo foi medida através da
absorbancia usando um espectrofotdbmetro UV-Vis a um comprimento de onda de 355 nm,
e a concentracao foi calculada com base na Lei de Beer, que relaciona concentracéo e
absorbancia. O sistema experimental é representado na Figura 1.

Figura 1 - Representacdo esquematica da camara fotocatalitica.
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Fonte: Autoria Propria (2023).

RESULTADOS E DISCUSSOES

CARACTERIZACAO

Os resultados de difracdo de raios X, do catalisador Nb2Os sem tratamento térmico,
€ apresentado na Fig. 2. O resultado indica que o catalisador apresenta uma estrutura
amorfa. Apesar de nao indicar fases cristalinas, 0 que ocorre apenas apés o tratamento
térmico, de acordo com a literatura, quando ocorre a calcinagédo do catalisador, ocorre a
diminuicdo da &rea superficial especifica. O catalisador ndo calcinado apresenta uma area
superficial de 182 m2 g1, enquanto calcinado a 873K apresenta uma area de apenas 13

m2 g

Figura 2 - DRX da amostra de Nb,Os.

Figura 3 - Grafico EDS amostra de nidbio
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Figura 4 — Quadro de caracterizagdo MEV e EDS. Figura 5 — Amostra de niébio
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Fonte: Autoria propria (2023).

Fonte: Autoria propria (2023).

A partir dos resultados obtidos com as caracterizagbes realizadas, MEV e EDS,
constatou-se que o material possui uma superficie rugosa e porosa (Figura 4b). Além disso,
pode-se verificar que € composto pelos elementos Oxigénio e predominantemente Nidbio
gue compde aproximadamente 64% da superficie (EDS — Fig.4 ¢). Uma amostra de nidbio

€ indicada na figura 5.

O band gap do nidbio é indicado na literatura como sendo 3,45 eV, este resultado
indica que € um valor acima do valor obtido para o TiO2 (3,2 eV). Sendo este um fator
importante, pois quanto maior o band gap, maior € a energia necessaria para o elétron ir
da banda de conducéo para a banda de valéncia.

Testes Fotocataliticos Preliminares

O resultado preliminar para a redugéo do Cromo (VI) é apresentado na Fig. 4.

Figura 5 — Grafico de resultados preliminares da reducédo de cromo (VI).
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Fonte: Autoria propria (2023).
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Os resultados foram similares para as diferentes condi¢des estudadas (pH 2,3 e 5)
em um tempo de 30 min de reacdo. E descrito na literatura que o pH éacido favorece a
reacao de reducdo de Cr(VI), isto devido que neste meio (4cido) o composto € mais soluvel
e com maior poder de percolacao. Além disso, nas reacdes fotocataliticas, a primeira etapa
da reacéo é a adsorcao da molécula poluente na superficie do fotocatalisador. Essa etapa
de adsorcédo é influenciada pelos radicais hidroxila formados (OHe), que por sua vez
dependem do pH da solucdo. Em reacfes acidas, a superficie de catalisadores como o
Nb20Os tende a ser carregado positivamente, o que pode, por atragéo eletrostatica, facilitar
a adsorcdo do anion cromato nos catalisadores e assim prosseguir com a reacdo de
fotocatalise (Khalil et al., 1998). Apesar de ndao ser uma reducdo expressiva, em torno de
5%, o intuito foi verificar se existia a atividade catalitica, o que foi comprovado.

CONCLUSOES

Os resultados indicaram que o niébio possui uma estrutura amorfa, com a superficie
rugosa e porosa, 0 que o0 possivelmente proporciona uma alta area superficial. Os testes
fotocataliticos comprovaram a atividade fotocatalitica do catalisador, sendo necessario
realizar um estudo sobre a influéncia de aditivos, concentracdo de catalisador,
concentracéo inicial de cromo (VI), entre outros.
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