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Objetivos

Tem-se como objetivo geral deste projeto
avaliar o processo oxidativo avangado de
fotocatalise heterogénea. Para isso, foram
sintetizados fotocatalisadores de didxido de
titinio suportados em silica gel e modificados
com nanoparticulas de platina, os quais foram
aplicados em um reator fotocatalitico continuo
de leito fixo para a fotodegradacéo de farmaco.

Métodos e Procedimentos

Os materiais utilizados para a sintese foram:
acido cloroplatinico ([PtClg].6H20), silica gel
(63-200 mesh), isopropoxido de titanio (TTIP),
acido nitrico (HNOs3), e NaOH. O acetaminofeno
(=z 99%, HPLC) foi utilizado como
contaminante-modelo.

i) Sintese dos fotocatalisadores sintetizados
Para a sintese dos materiais de Pt-TiO2/SiOz,
foi utilizado o método sol-gel em meio acido
adaptado da metodologia desenvolvida por
Gusmédo et al. (2021) na sintese de Ag-
TiO2/SiO2. Primeiramente, 8,4 mL de TTIP
foram adicionados em solugdo 1 mol/L HNOs
sob vigorosa agitacdo. Apos 1 h, o pH foi
elevado a 2,0 a partir de adicdo de NaOH e
adicionou-se o0 precursor da platina em
guantidade pré-estabelecida referente ao teor
final. Em seguida, o gel formado foi irradiado
por 30 min com lampada UV-C para
fotorreducdo da platina. Posteriormente,
adicionou-se silica gel na proporcdo massica

60%Ti02:40%SiO2. Finalmente, o catalisador
foi secado a 80 °C por 48 h e calcinado a 450
°C em mufla.

ii) Caracterizagcdo dos
sintetizados

As andlises de caracterizacdo  dos
fotocatalisadores sintetizados foram realizadas
junto a Central Multiusuario da Universidade
Federal do ABC (CEM-UFABC), Instituto de
Pesquisas Energéticas e Nucleares (IPEN-
CNEN/SP) e Laboratério de Tecnologias
Limpas (LATECLIM-UFPE). As técnicas
utilizadas foram microscopia eletrénica de
varredura, microscopia eletrbnica de
transmissao, espectrometria por fluorescéncia
de raios X, difracéo de raios-X, adsorcdo de Nz,
espectrofotometria UV-VIS com reflectancia
difusa, e espectroscopia de fotoelétrons
excitados por raios X.

iii) Avaliagdo da eficiéncia fotocatalitica dos
materiais

A fim de avaliar a atividade fotocatalitica dos
materiais, foram realizados testes em reator
microestruturado continuo de leito fixo com o
acetaminofeno como contaminante a ser
degradado. A Figura 1 exibe uma
representacdo  esquematica do  aparato
experimental utilizado. Para cada ensaio de
degradacdo, foram colocados 0.4 g de
catalisador de Pt-TiO2/SiO2 no reator. Apds
atingir a condi¢c@o de equilibrio de adsorgéo-
dessorcdo, os ensaios foram conduzidos
utilizando um refletor em distancia pré-
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estabelecida pelo grupo com o objetivo de
promover irradiancia no UV-A semelhante a do
Sol. Amostras de 0.5 mL foram coletadas ao
longo do tempo na saida do reator, e
analisadas por cromatografia liquida de alta
resolucao (HPLC).

Figura 1. Representacéo esquematica do
aparato experimental.

Resultados

Os difratogramas obtidos a partir de DRX dos
materiais contendo platina apresentaram picos
referentes a forma cristalina anatase de TiOz e
também ao semicondutor PtSi. A intensidade
do pico referente a esse semicondutor
aumentou com o aumento do teor de platina na
sintese. Nao foram observados picos
referentes a platina metalica. As analises de
XPS evidenciaram a presenca de Ti apenas na
forma Ti**, sugerindo que a platina ndo induziu
a formacdo de defeitos Ti®*. Também foram
observadas bandas referentes a Pt** e Pt% o
gue ressalta que a platina esta na forma do
semicondutor PtSi, como mostrado no DRX,
mas também na forma de nanoparticulas
metalicas de platina. As imagens de MEV
mostraram particulas ndo uniformes em
tamanho e geometria e muitos aglomerados de
TiO2. As analises de TEM e HRTEM
apresentaram  nanoparticulas de platina
ancoradas no TiO2, bem como o semicondutor
de PtSi. Em relacdo a técnica de UV-VIS, nao
foi observada reducédo significativa da energia
de band gap devido a presenca da platina,
havendo flutuacdo do valor & medida que se
aumentou o teor do metal.

Em relagcdo aos ensaios de degradacdo no
reator de leito fixo, a Figura 2 mostra as
degradagbes no estado estacionario para os
materiais contendo diferentes teores de TiO2. O
TiO2/SiO2 puro mostrou baixa eficiéncia
fotocatalitica devido a limitagdo da absorgdo de

luz visivel do material e & sua elevada taxa de
recombinacao de cargas.
A degradacdo aumentou a medida que o
conteldo de Pt aumentou, atingindo a maior
taxa (81%) para o teor de 0,25% Pt. Sugere-se
que o aumento se deve a uma heterojuncéo
TiO2-PtSi. Além disso, as nanoparticulas de
platina podem acarretar na formacdo da
barreira Schottky, que aumenta a separacédo de
cargas fotogeradas e, consequentemente,
melhora a atividade do catalisador. A reducéo
da atividade fotocatalitica dos materiais com
teor de Pt superior a 0,25% resultou das
numerosas NPs de Pt que impedem a radiacdo
de alcancar a superficie de TiO2 e também dos
NPs de Pt que atuam como centros de
recombinacao de carga.
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Figura 2. Degradacgéo do acetaminofeno em
estado estacionario para os materiais com os
diferentes teores de platina.

Conclusoes

Conclui-se que a modificagdo do TiO2/SiO2 com
platina aumentou a atividade fotocatalitica do
material, j& que houve aumento na degradacéo
no estado estacionario de acetaminofeno de
27,1% para 81,8%. As diversas andlises de
caracterizagdo sugerem que O aumento na
atividade ocorre devido ao semicondutor PtSi,
que promove uma heterojun¢@o com o TiOz2.
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