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RESUMO

Foi realizada a sintese de um catalisador baseado em Oxido de ferro magnético promovido
com niquel e suportado em silica. O material foi caracterizado por microscopia eletrdnica de
varredura com detector de energia dispersiva de raios-X (MEV-EDS) e difratometria de raios-
X (DRX) e testado como catalisador na oxidacdo do composto organico modelo azul de
metileno (AM) utilizando o processo foto-Fenton que obteve uma atividade satisfatoria para o
catalisador com mais 75% de descoloracédo ap6s 10 minutos de reacao.
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1 INTRODUCAO

Dentre a grande variedade de 6xidos existentes, os 6xidos de ferro representam uma
familia de materiais com notavel diversidade de propriedades magnéticas, elétricas, fisico-
quimicas e morfoldgicas, que os tornam muito importantes do ponto de vista cientifico e
tecnolégico (CORNELL; SCHWERTMANN, 2003).

Nesse ambito, muitos processos podem ser utilizados para aumentar a eficiéncia
catalitica, conversdo e seletividade dos 6xidos. Um dos processos mais promissores, segundo
McFarland e Metiu (2013) é a introducédo de espécies catidnicas distintas como promotoras
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que apresentem propriedades de interesse, como o niquel, que apresenta multiplos estados de
oxidacdo e propriedades cataliticas semelhantes a paladio e platina. Porém, o uso de niquel
apresenta custo bem inferior (TASKER; STANDLEY; JAMISON, 2014).

Outro modo de aumentar a atividade catalitica dos 6xidos envolve a dispersdo de suas
particulas sobre um suporte inorganico e, nesse aspecto a silica se evidencia como um
material muito vantajoso em virtude de suas caracteristicas, pois confere protecdo para as
particulas, previne o processo de lixiviagdo num ambiente acido e aumenta a sua estabilidade
térmica e quimica (MAZALEYRAT et al., 2009).

Dentre as possiveis reacOes catalisadas por 6xidos com propriedades de oxirreducao
adequadas, 0s processos de oxidacdo avancada se destacam como alternativa muito eficiente
para a remocao de poluentes persistentes presentes em efluentes industriais e corpos d’agua.
O processo mais comum é o denominado Fenton, no qual Fe** e H,O, em pH A&cido,
possibilitam a geracdo de radicais hidroxila responsaveis pela degradacdo da matéria
organica toxica. Existem também as variacdes do processo Fenton, como exemplo o foto-
Fenton, quando tal reacdo é potencializada pela irradiacdo de luz ultravioleta.

Com base nisso, o0 presente trabalho tem por objetivo a sintese da avaliacdo da
atividade de um catalisador baseado em 6Oxido de ferro magnético suportado em silica fumed

amorfa e promovido com niquel em reagdes oxidativas do tipo foto-Fenton.
2 MATERIAIS E METODOS
2.1 Sintese

O catalisador foi sintetizado através das pesagens de massas FeCl;.6H,O e de
FeCl,.4H,0, de modo que a proporcdo molar entre os fons Fe** para Fe** fosse de 1:2. Os
sais foram dissolvidos em &gua previamente tratada com borbulhamento de N, juntamente
com uma massa de Ni(NOs3),.3H,0O que representasse 2,5% em mol de niquel em relacdo ao
ferro total. Toda a sintese foi feita em ambiente inerte pelo borbulhamento de gas nitrogénio,
com ultrassom e agitacdo mecanica vigorosa. Ap6s 30 minutos de agitacdo, foi gotejada
solucéo de hidréxido de amonio até que o pH atingisse um valor em torno de 11 e a solucao

apresentasse uma coloragao preta.
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Ap0s esse ponto, a mistura permaneceu em agitagdo por cerca de 30 minutos, apos 0s
quais, cinco gramas de silica fumed foram adicionados. O sistema permaneceu em agitacdo
por mais 30 minutos e apos esse tempo o catalisador obtido foi deixado em descanso por 72
horas, lavado até pH neutro e seco em estufa por 24 horas a 60°C. O pé resultante foi passado
por um moinho de bolas para homogeneizacdo da granulometria do material e posteriormente

submetido a peneiracdo, objetivando a dimensdao méaxima de 0,25mm (60 Mesh).
2.2 Caracterizagoes

A composicdo quimica foi analisada por microscopia eletrénica de varredura com
detector de energia dispersiva de raios-X (MEV-EDS), utilizando um aparato LEO EVO
40XVP, com tensdo de 25 keV. Os elementos foram mapeados por energia dispersiva de
raios-X em um equipamento EDS/INCA 350. O difratograma foi obtido utilizando-se um
difratometro Rigaku Geigerflex, com tubo de cobre (Ka =1,54056 A), velocidade de

varredura de 1°0 min™, 5s por incremento com variac&o angular de 20° a 75°.
2.3 Testes Cataliticos

A atividade catalitica do material foi avaliada pela reacdo de oxidacdo do composto
organico modelo, seguindo o sistema foto-Fenton que foi realizado utilizando 60 mL da
solucdo de azul de metileno (50 mg L™), 20 mg de material e 0,06 mL de solugdo de H,O,
(50%) expostas, em agitacdo, a uma lampada UV com 15W de poténcia com comprimento de
onda igual a 254 nm. O branco foi realizado utilizando 60mL da solucédo de azul de metileno
(50 mg L™) e 0,06mL de solucdo de H,O, (50%) expostas as mesmas condi¢des. Em
intervalos pre-determinados as amostras foram retiradas e a concentracdo remanescente foi
determinada por espectroscopia de UV-Visivel, no comprimento de onda correspondente a
665 nm, em um espectrdmetro Shimadzu UV-1601 PC.

Testes de adsorcdo foram realizados através do contato entre 0 10mg de material e 10
mL de solucdo de corante na concentracdo de 50 mg.L™ por 24h nas mesmas condicBes em

que o processo catalitico se deu, incluindo a irradiagéo por luz ultravioleta.
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Testes de lixiviacéo foram realizados adicionando-se 0,5 mL de corante 1000 mg.L™ e
0,1 mL de perdxido de hidrogénio a 9,5 mL de sobrenadante da primeira solucdo degradada

com o intuito de avaliar a atividade do possivel material lixiviado e presente em solucéo.

3 RESULTADOS E DISCUSSAO
3.1 Difracdo de Raios X

A Figura 1 apresentada abaixo evidencia o difratograma de raios X para o catalisador
sintetizado
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Figura 1 - Difratograma de raios X para o catalisador sintetizado.

Fonte: Elaborado pelos autores.

Nota: As linhas em rosa correspondem ao padrdo cristalografico JCPDS 19-0629 da estrutura
de magnetita.

Pelas andlises de difracdo de Raios X, foi possivel verificar que o padréo
cristalografico do material sintetizado é compativel a carta cristalografica JCPDS 19-0629 da
magnetita (Fe3O,). A presenca de material amorfo evidenciada pelo deslocamento da linha
base entre 15 e 30° pode ser atribuida a silica fumed, utilizada como suporte, de estrutura

conhecidamente amorfa.

3.2 Microscopia eletronica de varredura com detector de energia dispersiva de raios-X —
(MEV/EDS)

ForSci.: r. cient. IFMG campus Formiga, Formiga, v. 5, n. 2, 00286, out. 2017. Edicao especial.



ROSSI, M. A. L. S. et al. Sintese de catalisador Redox a base de 6xido de ferro magnético suportado em silica
utilizando niquel como promotor

Através da analise de MEV/EDS (ver FIGURA 2) obteve-se a micrografia do material,
que ndo apresenta aglomeracdo de particulas e demonstra-se bem disperso.

Por meio da anéalise elementar foi possivel investigar quais &tomos estdo presentes no

catalisador, tendo sido encontrados niquel; silicio; oxigénio e ferro, que eram todos esperados

a partir do método de sintese proposto.

(b)

Figura 2 - a) Analise por microscopia eletrénica de varredura para o material sintetizado; b) Espectro de
analise elementar gerado pelo detector EDS. (A) Niquel, (B) Silicio, (C) Oxigénio, (D) Ferro
Fonte: Elaboragéo dos autores.

3.3 Testes cataliticos (foto-Fenton)

Verificou-se que a atividade do catalisador na degradacdo do corante foi satisfatoria
tendo gerado mais de 75% de descoloracdo em apenas 10 minutos de processo reacional.

Testes relacionados a descoloracdo por adsorcdo apresentaram  resultado
desconsideravel, sendo a descoloracdo em virtude desse processo praticamente nula, proxima
a 1%.

Testes relacionados a lixiviacdo evidenciaram uma atividade muito baixa dos
compostos presentes no sobrenadante apos a primeira degradacdo, representando cerca de 4%
da atividade do material heterogéneo.

O teste realizado encontra-se evidenciado na Figura 3:
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Figura 3 - Cinética de degradacdo do corante azul de metileno empregando-se o
catalisador sintetizado, peréxido de hidrogénio e luz ultravioleta
Fonte: Elaborado pelos autores.

4 CONCLUSAO

O material sintetizado promovido com niquel e suportado em silica, tendo como fase
cristalina preponderante a magnetita, apresentou resultados satisfatérios quanto a atividade
catalitica na degradacdo do corante azul de metileno pelo processo foto-Fenton em um
mecanismo heterogéneo de degradacao no qual a atividade dos metais lixiviados em solucéo e

o fendmeno de adsorcdo se mostraram desconsideraveis.
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SYNTHESIS OF NICKEL PROMOTED MAGNETIC IRON OXIDE REDOX
CATALYST SUPPORTED ON SILICA

ABSTRACT

A catalyst based on magnetic iron oxide promoted with nickel and supported on silica was
synthesized. The material was characterized by scanning electron microscopy with dispersive
X-ray energy detector (SEM-EDS) and X-ray diffractometry (XRD). It was tested as a
catalyst in the oxidation of the methylene blue organic compound using Photo-Fenton process
in which a satisfactory activity was obtained for the catalyst with over 75% decolorization
after 10 minutes of reaction.
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