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RESUMO

As nanoparticulas derivadas do azul da Prussia e seus analogos tem ganhado
atencdo de pesquisadores devido suas inumeras aplicagbes em biomedicina,
biosensores, ressonancia por imagem, terapia fototérmica, catalise e fotocatalise
heterogénea para aplicagdo na remediagao ambiental. A contaminagao da agua por
meio do descarte de efluentes industriais téxteis tem sido um grande problema a
enfrentado devido a toxidade destes compostos organicos resistentes. Neste
contexto, o corante violeta cristal vem sendo amplamente utilizado no tingimento téxtil
e em diversas areas, tornando necessario a busca de metodologia para sua remogao
do meio ambiente. Assim, o objetivo é preparar e caracterizar nanoparticulas do
analogo de cromo do azul da Prussia (CrNPsAP) pelo método duplo precursor e
aplicar no processo de fotocatalise com corante VC na concentracédo de 10 ppm
utilizando luz UVC. As nanoparticulas foram caracterizadas por difracdo de raios-x
(DRX), espectroscopia na regido do infravermelho (IR) e espectroscopia eletronica na
regido do ultravioleta (UV-Vis). Através das caracterizagdes foi possivel confirmar a
eficiéncia do método de sintese para preparagdo das nanoparticulas de cromo
analogos do Azul da Prussia, CrNPsAP. Os padroes de DRX e cartas cristalograficas
JCPDS, confirmaram a fase cubica do complexo azul da Prussia associado a
modificagdo do Cr3*. Nos espectros de infravermelho observamos a presenca de
bandas caracteristicas do CrNPsAP e nos espectros de Uv-visivel bandas
caracteristicas do complexo, bem como, a obteng¢ao do valor do band gap (2.7 eV) do
material. Em relacédo a aplicagao das nanoparticulas na degradagao do corante, este

apresentou eficiéncia de 33, 47% em 3 horas de monitoramento.

Palavras-chave: fotocatalise heterogénea; espectroscopia; nanoparticulas; industria

téxtil.



ABSTRACT

Nanoparticles derived from Prussian blue and its analogues have gained attention from
researchers due to their numerous applications in biomedicine, biosensors, resonance
imaging, photothermal therapy, catalysis and heterogeneous photocatalysis for
application in environmental remediation. Water contamination through the disposal of
textile industrial effluents has been a major problem due to the toxicity of these
resistant organic compounds. In this context, crystal violet dye has been widely used
in textile dyeing and in several areas, making it necessary to search for a methodology
for its removal from the environment. Thus, the objective is to prepare and characterize
nanoparticles of the chromium analogue of Prussian blue (CrNPsAP) by the double
precursor method and apply it to the photocatalysis process with VC dye at a
concentration of 10 ppm using UVC light. The nanoparticles were characterized by x-
ray diffraction (XRD), spectroscopy in the infrared region (IR) and electronic
spectroscopy in the ultraviolet region (UV-Vis). Through the characterizations, it was
possible to confirm the efficiency of the synthesis method for preparing chromium
nanoparticles analogues of Prussian Blue, CrNPsAP. The XRD patterns and JCPDS
crystallographic charts confirmed the cubic phase of the Prussian blue complex
associated with the Cr3+ modification. In the infrared spectra we observed the
presence of bands characteristic of CrNPsSAP and in the UV-visible spectra bands
characteristic of the complex, as well as obtaining the band gap value (2.7 eV) of the
material. Regarding the application of nanoparticles in the degradation of the dye, it

showed an efficiency of 33.47% in 3 hours of monitoring.

Keywords: heterogeneous photocatalysis; spectroscopy; nanoparticles; textile

industry.
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1 INTRODUCAO

O descarte de efluentes industriais, principalmente corantes, utilizados em
tecidos, papéis, latex, medicamentos, cosmeéticos e alimentos, tem se tornado um dos
grandes desafios para os ambientalistas e comunidade cientifica, devido a sua
elevada carga de contaminac&o nos corpos hidricos. Os corantes sao utilizados em
grande escala nos processos de tingimento das fibras téxteis, e sdo langados ao meio
ambiente sem tratamento adequado. Devido a toxidade e complexidade de suas
estruturas, sua maioria apresenta resisténcia aos processos de degradacédo (ZARRIN
et al, 2020).

O corante violeta cristal (VC) ou violeta de metila, pertencente ao grupo
trifenilmetano (Figura 1), e apresenta banda de absor¢io méaxima em 583 nm. E um
composto catidnico que possui alta reatividade e também conhecido por causar
irritacdo nos olhos, pele e aparelho digestivo (MOHANTY et al., 2020). Seu principal
uso € no tingimento téxtil, no entanto € aplicado como indicador de pH. Na medicina,
ele é conhecido como violeta de genciana, usado para classificar bactérias, é também
largamente utilizado nas tintas de canetas esferogréficas azuis (REHMAN et al.,
2017).

Figura 1: Estrutura molecular do corante violeta cristal (VC)

S
N
‘ cr
=
S
N N

Fonte: adaptada REHMAN et al., 2017.

Neste sentido, a busca por métodos eficientes no tratamento destes efluentes

téxteis tem sido bem explorado pela comunidade cientifica. Neste contexto, os
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processos oxidativos avangados (POA’s) destacam-se devido a sua alta eficiéncia na
degradacdo de inumeros compostos organicos. Tais processos possuem a
capacidade de mineralizar os poluentes transformando contaminantes organicos em
diéxido de carbono, agua e anions inorganicos (WAKI et al., 2020).

Dentre estes processos, a fotocatalise heterogénea, se destaca como grande
aliada na degradacédo destes poluentes. Esta se baseia na absorcdo da radiacao
luminosa através de um semicondutor, que resulta na excitacdo de elétrons da banda
de valéncia (BV) a banda de conduc¢éo (BC), levando a formacao de pares de cargas
positivas (buracos ou h+) e negativas (elétrons ou e-), responsaveis bela formacéao
dos radicais na BV e BC, e consequentemente, estes radicais pela degradacédo dos
poluentes organicos (HONORIO et al., 2018).

Os semicondutores sao utilizados como fotocatalisadores nas reacdes de
degradacdo dos compostos organicos estes apresentam papel fundamental no
processo de degradacdo. Os 6xidos a base SnOz, TiO2, ZnOz2, NiO, WO3, vém sendo
utilizados por serem considerados bons semicondutores, e por apresentarem
excelentes resultados na fotocalise dos poluentes orgéanicos, especificamente
corantes téxteis (DAS et al., 2018). Neste contexto, as nanoparticulas de Azul da
Prussia (AP) e seus analogos tem chamado atencéo devido a suas caracteristicas e
propriedades intrinsecas destes materiais e seu potencial em aplicacoes.

Os primeiros estudos relacionados a estrutura do azul da Prassia datam de
1936, por Keggin e Miles através de difratometria de raios-X para demonstrar a
estrutura quimica e cristalina do azul da Prussia. Contudo, seu maior destaque se deu
a partir de 1978 quando Neff publicou o primeiro trabalho envolvendo o azul da Prassia
modificando eletrodos (SILVA, 2023).

O Azul da Prussia € descrito como o primeiro composto inorganico tipicamente
sintetizado a partir de uma soluc¢do contendo anions hexacianetos ferrosos e cations
férricos na presenca de cations de metais alcalinos. Com férmula estrutural
(Fea[Fe(CN)s 3. xH20, o0 azul da Prussia é um composto de coordenacéo de valéncia
mista, pois estdo presentes atomos de ferro em diferentes estados de oxidagao
(Fe?*/Fe®"). A cristalizacdo leva a uma estrutura cubica de face centrada (a = 10,2 A°)
(SILVA, 2018).

O AP e seus analogos vem ganhando atencdo devido a sua cinética
comparavel com oxidos metélicos e relativamente de baixo custo. O azul da Prussia

tradicional consiste em centros Fe'' e Fe' ligados por pontes de cianeto em uma
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estrutura de coordenacéo octaédrica. Quando um dos metais centros é substituido
por outro metal, o material resultante € conhecido como Analogos do azul da Pruassia,
mantendo a forma AP original. Desta forma, ha uma série de anélogos substituindo o
Fe(ll) e/ou Fe(lll) por Cr, Co, Ni, Mn, Cu e Zn indicando grande quantidade de
compostos com diferentes aplicacdes. Além disso, os estados de oxidacdo podem ser
diferentes do AP tradicional, sendo dupla ou triplamente carregada positivamente
(COSTA, 2018; MOREIRA, 2022).

Um analogo do azul da Prussia polinuclear de grande interesse e que daremos
destaque neste trabalho € o cromo. Conhecido como hexacianoferrato de cromo (lll)
é obtido pela substituicdo de Fe"' com ions Cr'"'. O cromo (lIll) hexacianoferrato (Il) é
de particular interesse no desenvolvimento de sensores quimicos. Neste composto,
os orbitais hibridos fornecem novos orbitais, baseados na teoria do campo cristalino,
para o catalisador reduzir o perdxido de hidrogénio. Em outras palavras, as
propriedades deste composto recém-gerado podem fornecer uma adequada
superficie de energia para que o caminho catalitico ocorra (LIN, 1998).

O hexanoferrato de cromo assim como outros analogos exibe propriedades
redox atrativas em termos de eletroatividade do modo e da sorcdo de cations
eletroliticos. Em particular, o HCFCr é caracterizado por respostas bem definidas,
reversiveis e reprodutivas em eletrdlitos de suporte contendo nédo apenas ions
potassio (K*), mas outros cations de metais alcalinos, como litio (Li*), sodio (Na*),
rubidio (Rb*), césio (Cs*) e aménio (NH4*). A estrutura do cromo (Ill) hexacianoferrato
(1) é cubica de fase centrada, com base em um relatério (LIN, 1998).

O azul da Prussia pode ser considerado um material multifuncional, com
aplicacbes que se estendem em diversas areas, como sensores, dispositivos de
armazenamento de energia, adsorventes e catalisadores. Os campos de aplicacao
para o AP se estendem até a nanomedicina, com possibilidades no tratamento do
cancer. Além disso, é um material ndo-téxico, de baixo custo e facil processamento.
(SILVA, 2018).

Nanoparticulas de azul da Prussia (NPsAP) sdo um nanomaterial que
apresenta propriedades Unicas e uma excelente biocompatibilidade. Recentemente,
tem havido um interesse crescente na sintese e investigacbes de novas
nanoparticulas derivadas de azul da Prussia e seus analogos, devido suas inUmeras
aplicacdes em biomedicina, (bio) sensores, diagnostico de ressonancia por imagem,

terapia fototérmica, catalise, entre outros. Além disso, os NPsSAP séo utilizados como
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agentes de coloracdo em experimentos histolégicos e como agentes quelantes (para
remocao de metais pesados e toxidade) (MUKHERJEE, et al., 2015; GAUTAM, et al.,
2018).

Dados experimentais mostram que, no azul da Prassia, os &tomos de Fe(ll) e
Fe(lll) estdo, preferencialmente, ligados aos atomos de carbono e nitrogénio,
respectivamente, sendo o primeiro sitio de spin baixo e o segundo de spin alto
(BAZAN, 2018). Assim, cada sitio Fe?* coordena-se octaédricamente por seis
unidades —CN e cada sitio Fe®* se liga a seis unidades —NC conforme a representacéo
esquematica de sua célula unitaria presente na Figura 2 (COSTA, 2018). A forma
como o0s atomos estdo coordenados na estrutura faz com que sejam favorecidas fortes

interag6es magnéticas e metalicas (TEIXEIRA, 2016).

Figura 2 - Representacao da célula unitaria da estrutura cristalina do azul da Prussia

Fonte: COSTA, 2018.

Keggin e Miles propuseram duas estruturas com diferentes estequiometrias
para o azul da Prussia; a primeira dita como “soltvel” (KFe''[Fe'(CN)s) com apenas
cianetos como ligantes, e a segunda “insoltuvel” (Fes"[Fe'(CN)e]3s) com cianetos e
moléculas de dgua como ligantes (Figura 02) (BAZAN, 2018). Na forma “soluvel”, os
ions K* ou ions de raios hidrodinamicos semelhantes ocupam as cavidades dos sitios
intersticiais, ao passo que na estrutura “insoltvel” o excesso de ions Fe3* substituem

0s ions potassio nessas vacancias intersticiais. Portanto, esté classificagdo ndo possui
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nenhuma relacdo com a verdadeira solubilidade do material, uma vez que ambas as

estruturas sao essencialmente insoluveis em agua (COSTA, 2018).

Figura 3 — Representacdo da estrutura cristalina analogo do AP (A) soluvel e (B)

insoltvel

Looceome
ZTozATQ>

Fonte: SILVA, 2023.

Além do azul da Pruassia, seus analogos sdo nanomateriais que despertam
grande interesse por ser um complexo de valéncia mista, principalmente por possuir
propriedades estruturais particulares, fazem parte dos hexacianometalatos (HCM), de
formula geral AM[M’(CN)s] (MARTINS, 2015). Os analogos do AP apresentam dois
tipos de estrutura cubica cristalina: 1) anidro, representada como A'Ma" [Mg"'(CN)g],
em que Ma e Mg sdo ions de metais de transicdo caracterizada pela presenca de A,
que é um ion alcalino ocupado nos sitios intersticiais e, 2) hidratada (Ma"[Ms"'(CN)g]2s.
zH20), representada por moléculas de agua coordenadas e ndo-coordenadas, como
pode-se ver na figura 4. As propriedades também irdo diferir de acordo com cada
estrutura (TEIXEIRA, 2016).

Os anélogos de azul da Prassia permitem mudltiplas modificacdes de sua
composicdo quimica do azul da Prussia, mantendo a estrutura cristalina geral do
sistema. Essas mudancas, incluem modificagcbes substitucionais e intersticiais,
incluindo a presenca de diferentes metais de transi¢ao tanto na esfera de coordenagéo
interna quanto na esfera de coordenacao externa, ou a presenca de mais de um metal
de transicdo na esfera de coordenacdo externa, que levam a uma série de novos
compostos. Essas mudancas, as vezes, podem resultar em fases estruturais e
compostos nao estequiomeétricos (OLIVEIRA, 2019; SILVA, 2023).
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Figura 4 — Representacdo da célula unitaria do analogo de azul da Prussia

Anidro

Hidratado

Fonte: TEIXEIRA, 2016.

Os analogos de azul da Prussia formam uma grande classe de compostos
inorganicos que apresentam propriedades eletrbnicas, quimicas, magnéticas,
eletroquimicas, volume poroso largo e Otica, com aplicagbes em dispositivos,
adsorcao de hidrogénio, imas moleculares. Suas propriedades tém potencial também
para remocao de césio como um excelente material adsorvente (TEIXEIRA, 2016).
Além disso nanoparticulas de azul da Prussia e seus analogos sdo amplamente
utilizados como magnéticos agentes de contraste de ressonancia magnética devido
as suas fortes propriedades magnéticas (GAUTAM, et al., 2018).

Para explorar ao maximo as propriedades adquiridas pelas nanoparticulas e
aplica-las no cotidiano € necessario a producdo controlada, tanto em tamanho,
morfologia, composi¢do quimica e estrutura cristalina. Diante as caracteristicas e
potencialidades em aplicacdo das nanoparticulas de AP, o presente trabalho tem
como obijetivo sintetizar e caracterizar nanoparticulas de analogo de azul da Prussia
soluvel pelo método de precursor duplo, para aplicagdo no processo fotocatalise

heterogénea para degradacéo do corante Violeta Cristal (VC).
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2 METODOLOGIA

2.1 Procedimento experimental

Varios métodos tém sido utilizados para preparar NPsAP. De acordo com as
estratégias sintéticas, os métodos de preparacdo de NPsAP podem ser divididos em
sintese de precursor duplo e precursor simples (HU, et al., 2009).

No presente trabalho as nanoparticulas de AP, foram sintetizadas pelo método
do precursor duplo. A tabela 1 apresenta os reagentes utilizado juntamente com suas

informacdes relacionadas a pureza e fornecedor.

Tabela 1 — Relacdo de reagentes utilizados no trabalho com suas respectivas

férmulas, pureza e fabricantes.

REAGENTES FORMULA PUREZA FABRICANTE
NITRATO DE CROMO (li1) ‘ Cr(NO3)3. 9H,0 PA Vetec
FERROCIANETO DE POTASSIO ‘ Ka[Fe(CN)e] 98,5% Dinamica
ACIDO CITRICO ANIDRO ‘ CeHsO7 PM= 192,13 Synth

Fonte: O autor, 2023.

2.2 Sintese de nanoparticulas do analogo de Cromo do Azul da Prussia
(CrNPsAP)

O CrNPsAP foi sintetizado pelo método duplo percursor, adaptado do trabalho
KANDANAPITIYE et al (2013). Uma solucdo aquosa de Cr(NOs)s (1 mM, 50 mL)
contendo 200 mg de acido citrico anidro (PM médio = 192,13) foi preparado sob
agitacdo e aquecimento até 60° C em seguida adicionado lentamente a um solucao
aguosa de K4[Fe(CN)s] (1 mM, 50 mL), previamente preparada, sob vigorosa agitacéo
e temperatura de 60° C, resultando em uma ligeira mudanca de cor para verde. Apos
a total adicdo do Nitrato de Cromo (lll) com acido citrico anidro, foi realizada a
lavagem, onde foi adicionada acetona P.A. em seguida foi centrifugado a uma rotagao

de 8000 rpm, por 95 min, em temperatura de 25°C. Por fim o material decantado foi
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seco a uma temperatura de 100° C. A figura 4 demostra o procedimento experimental

realizado.

Figura 5 - Procedimento experimental da sintese de CrNPsAP
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—
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Fonte: O autor, 2023.

2.3 Caracterizacao das nanoparticulas de CrNPsAP:

As técnicas utilizadas para a caracterizacéo neste trabalho foram: Difracdo de
Raios-X (DRX), Espectroscopia de Absorcao na Regido do UV-Vis e Espectroscopia
Vibracional na Regiéo Infravermelho (IR). Todas as caracteriza¢des foram realizadas
no Nucleo de Pesquisa e Extensdo - LACOM, da UFPB, através de uma parceria

consolidada com o grupo de pesquisa.

2.3.1 Difragcéo de raios-x (DRX)

A difracdo de raios-X (DRX) € uma técnica utilizada para investigar a estrutura
de materiais cristalinos. Esta depende de algumas condi¢des, tais como: diferenca de
caminho que percorre os raios-X e comprimento de onda da radiacdo incidente
(ANTONIASSI, 2010). Quando uma amostra € submetida a um feixe de raios-x, 0s
elétrons dos seus atomos ou ions que se encontram na trajetéria do feixe irdo
dispersar uma fracdo dessa radiacdo em todas as direcbes. (CALLISTER, 2008),
(CULLITY, 1978)

As amostras foram analisadas utilizando um difratbmetro de raios-X DRX-6000,
da SHIMADZU, com poténcia de 2 kVA, tensao de 30 kV e corrente de 30 mA. As
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fendas utilizadas foram: divergéncia 1°, dispersao 1° e a fenda de recepcao de 0,3

mm, com varreduras na faixa de 26= 10-90° com passo 0,02° de e tempo 60 s.

2.3.2 Espectroscopia eletrénica na regiao do ultravioleta (UV-Vis)

A energia absorvida pela amostra € quantizada na espectroscopia UV-Vis,
ocasionando sobreposicdo da absorcdo eletrbnica a subnivel rotacionais e
vibracionais, com isso, 0 espectro UV-Vis possui aspecto de uma larga banda. As
principais particularidades das bandas de absorcdo séo: posicdo e intensidade, o
comprimento de onda da radiacédo localiza-se no baricentro de absorcdo, uma vez que

a energia é equivalente a necessaria para ocorrer a transicao (SKOOG et al, 2007).

Os espectros de absor¢ao na regido do UV-vis, para as amostras, foram obtidos
utilizando um Espectrofotometro de marca SHIMADZU, modelo UV-2550. Os

espectros foram registrados na regiao de 900 a 190 nm.

2.3.3 Espectroscopia vibracional naregiao Infravermelho (IR)

A absorcdo de radiacao na faixa que corresponde ao infravermelho fornece
energia suficiente para que ocorra vibracdes nas ligacdes entre os atomos de uma
molécula, correspondendo a alteracédo de energia na ordem de 8 a 40 Kj/mol (PAVIA
et al.,, 2009). Assim quando um feixe de radiacdo infravermelho incide sobre a
amostra, determinada fracdo dessa radiacéo incidente é absorvida a uma determinada
energia, a energia em que qualquer pico aparece no espectro corresponde a
frequéncia de vibracdo de parte da molécula. (STUART, H. BARBARA; GEORGE,
BILL; MCLNTYRE, 1996).

As amostras foram analisadas utilizando um espectrofotémetro IRPRESTIGE-
21, da marca SHIMADZU. Pelo método de pastilha de KBr. A varredura foi feita de
4000- 400 cm™,

2.4 Condigbes experimentais do teste fotocatalitico

Os ensaios fotocataliticos foram realizados no LabSIQ/CCT/UEPB com o

corante violeta cristal. Os parametros utilizados para os testes foram: concentracao
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da solucéo do corante (10 ppm), massa do catalisador (0,1 g), tempo reacional (0, 1,
2 e 3 h). As bandas de absorcdo do corante foram monitoradas utilizando um
espectrofotometro Uv-vis. Os ensaios foram realizados em triplicata, a fim de
minimizar a margem de erros dos resultados, utilizando um fotoreator, contendo trés
lampadas UV-C Phillips de 30 W (A = 254 nm) de poténcia cada, fixadas na parte
superior do fotoreator, conforme apresentado na figura 5. No entanto, no presente
trabalho, apenas uma lampada foi utilizada, visando manter a temperatura interna do

reator proxima da temperatura ambiente (29 °C).

Figura 6 — llustracao do fotoreator utilizado no teste fotocatalitico

Fonte: Nascimento, 2021.
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3 RESULTADOS E DISCUSSOES

A obtencdo das nanoparticulas de CrNPsAP foi obtido com sucesso pelo
método do precursor duplo, conforme apresentado pelos padrdes de DRX (Figura 7)
e as cartas cristalograficas JCPDS 23-7612 e 52-1907 referente ao complexo Azul da

Prussia, que representa a fase pura da estrutura cubica de face centrada.

Figura 7 — Padrdes de DRX do CrNPsAP obtido pelo método duplo precursor
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Fonte: O autor, 2023.

Podemos observar através do espetro de absorcdo de infravermelho do
CrNPsAP a presenca de bandas na regido de 2589, 2969 3420 cm™ séo referentes as
vibracdes de estiramento v(O-H), e a banda 2091 cm™ é atribuida aos grupos
carboxilicos protonados e estiramentos dos grupos CN, respectivamente.

Adicionalmente, as intensas bandas localizadas em 1607 cm™ e 1205 cm™ sédo
atribuidas aos estiramentos C=0 e C-O, respectivamente, dos grupos COOH. Além
da banda em 871 cm™ é relacionada com a deformacédo angular fora do plano das
ligagbes C—H do anel aromético. Também foi possivel observar no Figura 8 bandas

em torno de 592 e 506 cm™ referentes aos estiramentos Metal-CN.
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Esses resultados estdo em concordancia com o esperado para acidos
carboxilicos aromaticos, conforme ja reportado por SILVERSTEIN et al. (2007) e
SILVA (2010).

Figura 8 — Espectros de absorcdo na regidao do IR do CrNPsAP
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Fonte: O autor, 2023.

O Figura 9 apresenta os especros de absorcdo na regidao do Uv-visivel para as
CrNPsAP em fase sélida e em solucéo, visando avaliar a absorcdo do material, bem
como a estrutura de banda eletrénica e o valor do band gap, uma vez que este é
fundamental para os testes fotocataliticos, uma vez que, o band gap da CrNPsAP
deve apresentar um valor inferior a lampada de ativacao do reator que é de 4,9 eV.
No Figura 9a, podemos observar a banda méaxima em torno de 696 nm, referente a
ligagdo M-CN-M caracteristica do Azul da Prussia, enquanto que a banda 403 nm
atribuida ao Fe?*. As bandas 230 e 296 nm sé&o atribuidas a transicdo de cargas
metal-ligante e ligante-metal, respectivamente MANDAL, et al., (2015) e COSTA et al.,
(2010).

Figura 9 — Espectros de absorcao na regido do UV-vis (a) CrNPsSAP em solugéo e (b)

Band Gap obtido pelo espectro de absor¢cdo do CrNPsAP sélido.
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Fonte: O autor, 2023.

Adicionalmente, o band gap do CrNPsAP foi obtido a partir do espectro de
absorcdo do material na forma solida, conforme apresentado no Figura 9b. O
CrNPsAP apresentou um valor de gap obtido foi de 2.7 eV, indicando que o material
apresenta uma energia compativel ao da lampada do reator fotocatalitico, fator
importante para que o processo de formacao do par elétron-buraco seja efetivo.

Os espectros dos ensaios focataliticos evidenciaram a absorcdo maxima em
583 nm (regido cromoforos) para a solugcdo do corante violeta cristal (VC) sem a
presenca do catalisador, conforme apresentado no Figura 10a. Observou-se uma
diminuicdo da intensidade da banda em funcdo do aumento do tempo reacional na

presenca do catalisador apenas para as amostras de 10 ppm (Figura 10b).
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Figura 10 — Espectros de absorcéo no UV-visivel da solucdo de VC e apos fotocatalise

utilizacdo do CrNPsAP
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Fonte: O autor, 2023.
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A Tabela 2 - apresenta o calculo da eficiéncia do CrNPsSAP no processo de

fotodegradacao do corante VC na concentracdo de 10 ppm, é possivel observar que

o0 aumento do tempo reacional promove maior degradacdo da banda de absorcao

corante estudado.

Tabela 2- Porcentagem de degradacédo do corante violeta cristal (VC)

Tempo reacional Degradagao banda monitorada 583 nm
(Horas) (%)
0 | 0
1 | 3,73
2 | 18,12
3 | 33,47

Fonte: O autor, 2023.

Contudo, a eficiéncia maxima alcancada foi de 33,47 %, indicando a

necessidade de ajustes de parametros, visando melhorar o potencial fotocatalitico da
nanoparticula, como o pH, quantidade de fototocatalisador, tempo reacional, entre

outros.
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4 CONCLUSAO

Através das caracterizagdes foi possivel confirmar a eficiéncia do método de
sintese para preparagédo das nanoparticulas de cromo analogos do Azul da Prussia,
CrNPsAP. Os padrées de DRX e cartas cristalograficas JCPDS 23-7612 e 52-1907,
confirmaram a fase cubica do complexo azul da Prussia associado a modificagéo do
Cr3*. No espectro de infravermelho observamos a presenga de bandas caracteristicas
do CrNPsAP, tais como, 592 e 506 cm™' referentes aos estiramentos Metal-CN. Nos
espectros de Uv-visivel bandas caracteristicas do complexo referente a ligagao M-CN-
M, bem como, as bandas 230 e 296 nm, atribuidas a transicdo de cargas metal-ligante
e ligante-metal. O valor do band gap (2.7 eV) do material foi obtido pelo espectro de
Uv-visivel do CrNPsAP. Em relagéo a aplicagdo das nanoparticulas na degradagao do
corante, este apresentou eficiéncia de 33, 47% em 3 horas de monitoramento. Estes
resultados sugerem novos ajustes de parametros (pH, massa do fotocatalisador e

tempo reacional) visando a otimiza¢do dos resultados.
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