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Semicondutor.
Introducéo

Como a cada ano a é&rea dos nanomateriais
fotocatalisadores vem ganhando bastante destaque com
novos materiais para a degradacdo de compostos
organicos em agua, novos meios de sintese, e a busca pelo
menor custo de producdo, é evidente que tal area possui
um leque muito grande de possibilidades de inovacao.
Diferentes tipos de sintese, estruturas, materiais
utilizados, compostos degradados, e eficiéncia devem ser
estudados para melhorar cada vez mais a utilizacdo de
certos semicondutores neste setor. Deste modo, este
trabalho tem como objetivo estudar a sintese do
semicondutor niobato de litio (LiNbO3) e a suas
propriedades fotocataliticas em diferentes pHs. Tal
material foi sintetizado pelo método dos precursores
poliméricos (pechini). O material e as amostras obtidas
foram caracterizados pelas técnicas de difragdo de raios-
X (DRX), microscopia eletrdnica de varredura (MEV) e
por espectroscopia de reflectancia difusa.

Metodologia

Para a sintese dos pds de LiNbQOs, foram utilizados os
seguintes reagentes: &cido citrico, etileno glicol, solugao
aquosa de nitrato de litio (0,1 M) e solucdo aquosa de
oxalato amoniacal de nidbio (0,1 M). Primeiramente, a
sintese  foi  feita utilizando  dois  béqueres
simultaneamente, o primeiro como fonte de litio e 0
segundo como fonte de nidbio. No primeiro béquer, foi
utilizado 100 mL da solucéo aquosa de nitrato de litio a
50 °C para em seguida ser adicionado 5,7673 g de &cido
citrico sob agitacdo, ap6s 30 minutos, a amostra foi
aquecida a 90 °C para entdo ser adicionado 2,1 mL de
etileno glicol ainda sob agitacdo. No segundo béquer, foi
utilizado 100 mL da solucdo aquosa de oxalato amoniacal
de nidbio a 50 °C para em seguida ser adicionado 5,7673
g de &cido citrico sob agitacdo, ap6s 30 minutos, a
amostra foi aquecida a 90 °C para entéo ser adicionado
2,1 mL de etileno glicol ainda sob agitacao.

Apobs estas etapas dos béqueres estarem completas, o
contetido do primeiro béquer foi despejado lentamente no
contetdo do segundo béquer e foi mantido ainda sob

agitacdo e aquecimento por 30 minutos para as duas
amostras se misturarem. Apos isso, foi desligado o
aguecimento para a amostra final chegar a temperatura
ambiente. Por fim, a amostra foi despejada em um
cadinho para ser levada a estufa para a secagem. Em
seguida o sistema foi levado a mufla a temperatura de 600
°C para decomposi¢do da fase orgénica, e formacéo do
Oxido. A Figura 1 esta representado o esquema de sintese
do LiNbOs.

Figura 1 — Diagrama da sintese do LiNbOs.
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Fonte: Autor.

Na preparacao das amostras para os testes fotocataliticos,
foi utilizado uma solucdo aquosa do corante indigo
carmim (IC) a 50 mg/L. Foi utilizado 30 mg do
catalisador na solucdo com o corante IC para serem feitos
os testes fotocataliticos. Para os testes em diferentes pHs,
foram separadas 50 mL da solu¢do em um béquer e entdo
foram adicionados 10 pL de HCI 0,1M para a amostra
acida e 10 uL de NaOH 0,1M para a amostra basica
separadamente, resultando entdo em trés béqueres
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diferentes, um com meio acido, um bésico e um neutro.
Os diferentes béqueres foram colocados separadamente
no reator com lampada UV e mantidos sob agitacdo para
que os pbs do catalisador ndo decantassem. O teste
fotocatalitico foi feito durante 6 horas, enquanto a cada
hora uma aliquota era retirada para ser levada ao
espectrdmetro UV-Vis, e dessa forma quantificar de
degradac&o da solucéo do corante.

Resultados e discusséo
A sintese do niobato de litio foi realizada com sucesso.
Os pos de LiNbO; apresentaram uma coloragdo branca, o
que ja era esperado, de acordo com a literatura (Figura 2).

Figura 2 — Pés de LiNbOs sintetizados.

Fonte: Autor

Com um pHmetro, foi feito a medida dos pHs das trés
amostras, representadas na Tabela 1.

Tabela 1 — Valores do pH das amostras.
Amostra pH

Acida 3,9
Natural 6,6
Basica 8,7

Fonte: Autor

Para os resultados de DRX, espera-se um padrdo de
difracdo conforme mostrado na Figura 3, que é o padrdo
de DRX de uma amostra de LiNbOs.

Figura 3 — Resultado esperado de LiNbO3 sintetizado.
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Com os resultados do MEV, foi possivel obter as imagens
da morfologia das amostras, conforme mostrado na
Figura 4. Além da regularidade na morfologia do
material, pela escala das figuras, percebe-se que o
material obtido, esta na escala nanométrica.

Figura 4 — Imagens do MEV dos p6s de LiNbO3
sintetizados.

Para a espectroscopia de reflectancia difusa, foi colocado
0s po6s de LiNbOs; na porta amostra do espectrometro UV-
Vis e entdo foi gerado um grafico de reflectancia por
comprimento de onda. Com os dados deste gréfico, foi
entdo possivel obter os valores do band gap da amostra,
conforme representado na Figura 5.

Figura 5 — Gréfico do valor de band gap do LiNbO:s.

25

2,0

(ahv)™?

0,5

0.0+~ ‘ T T T T
25 30 35 40 45 50
Band Gap (eV)

Fonte: Autor




V Simpdsio de Iniciacao Cientifica

2022

Ciéncia, Tecnologia e Inovacdo no Brasil

Foi possivel entdo verificar que a amostra de LiNbO3
sintetizada possui o band gap igual a 4,0 eV, 0 que é um
resultado esperado, uma vez que na literatura este
material possui um band gap dentro dessa faixa
(THIERFELDER et al., 2010).

Para os resultados de UV-Vis, foram medidas seis
aliquotas retiradas a cada hora das trés amostras
separadamente. Das trés amostras, a acida foi a que
apresentou melhor resultado de degradacdo do corante
IC, sendo assim, a amostra acida foi levada novamente ao
reator para a degradacao, mas dessa vez mais proximo da
lampada para um melhor resultado. Na Figura 6 é
apresentado o percentual de degradacdo do corante em
relacdo ao tempo de todas as amostras.

Figura 6 - Degradacéo do corante IC em relagéo ao
tempo de todas as amostras.
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Fonte: Autor
Conclusodes

O método da sintese por precursores poliméricos
mostrou-se uma técnica eficaz para o niobato de litio para
a aplicacédo fotocatalitica. As técnicas de caracterizagéo
utilizadas apresentaram resultados bastante interessantes.
Para as imagens do MEV, foi possivel observar que o
material sintetizado apresentou dimensdes nanomeétricas.
Na espectroscopia de reflectancia difusa, o valor do band
gap do material apresentou um resultado esperado de
acordo com a literatura de 4,0 eV. Para o UV-Vis, foi
possivel observar que o catalisador degradou em torno de
70% das moléculas organicas em meio acido,
apresentando uma taxa de aproximadamente 10% de
degradacéo a cada hora.
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