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RESUMO

No presente trabalho, falaremos como foi realizada a sintese e caracterizacao da

mistura de fases composta por WO, e Na,W,0, ,, dopadas com prata. Na obtengao

das amostras X1; X2 e X3, utilizou-se do método de ultrassonificacao, seqguido da
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calcinagdo a 500 °C por 2 h. Mediante andlise elementar percentual por FRX e ca-
racterizagao estrutural por DRX, empregando o refinamento Rietveld, confirmou-se
as estruturas e a composicao das amostras, resultando na presenca de prata em X2
(Ag =0,62%) e X3 (Ag =1,15%). As caracterizacdes por espectroscopia FTIR, RAMAN
e Reflectancia Difusa, contribuiram com as informacdes obtidas nas demais técni-
cas, confirmando a presenca dos principais picos e bandas referente aos modos de
vibracao dos polimorfos. O menor gap foi verificado para a amostra X3 (2,30 eV),
como também, o menor tempo de meia vida (11,9 min) no ensaio de fotodegrada-
¢ao na presenca do corante RBBR.

Palavras-Chave: mistura de fases, gap, fotocatalise.
ABSTRACT

In this paper we showed the synthesis characterization of the phase mixture com-
posed of WO, and Na,W,0,,, doped with silver. All samples, X1, X2 and X3, was
obtained by ultrasonication method, followed by calcination at 500 °C for 2h. The
structure and composition of all the samples were confirmed using the XRD with
Rietveld refinement and the XRF analysis, and was identified the presence of silver
in the X2 (Ag =0.62%) and X3 (Ag = 1.15%).The characterization by FTIR, Raman and
Diffuse Reflectance Spectroscopy, contributed to the information obtained from
other techniques, analysing the peaks and bands from all vibration active modes.
Lowest gap was observed in the sample X3 (2.30 eV). The photocatalytic test with
dye RBBR showed the best results for the sample X3, obtaining the lowest half-life
(11.9 min).

Keywords: phases mixtures, gap, photocatalysis
INTRODUCAO

A busca por processos e técnicas aplicaveis na reutilizacdo de residuos
oriundos da industria téxtil tém impactado na quantidade expressiva de estudos
envolvendo a purificacao de efluentes provenientes do manufaturamento de fibras
téxteis. Os impactos ecoldgicos gerados no descarte incorreto de efluentes, com-
prometem os mananciais de superficie, flora, fauna e micro-organismos, como res-
posta ao alto nivel de toxicidade apresentada (ROCHA et al., 2012).

O corante Remazol Brilhante Blue R (RBBR), também conhecido por azul re-
ativo 19, é um dos corantes amplamente empregado pela industria téxtil com a
finalidade de colorir tecidos do tipo Jeans. A preferéncia por este composto se deve
ao baixo custo, por apresentar cor azul intensa e percentual de fixacao elevado ao
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comparado com outros corantes utilizados para mesma finalidade. No entanto, os
residuos gerados a partir do uso do corante RBBR sdao considerados téxicos, can-
cerigenos e apresentam elevada estabilidade a processos naturais de degradacgao
(PELOSI et al., 2014).

Nas ultimas décadas, surgiram diversas técnicas de purificacao de efluentes,
destacando-se o mecanismo de adsorcao por carvao ativado (KUNZ et al.,, 2002),
processos eletroquimicos (LUCAS et al., 2008), anaerébicos combinados e ozonio
(HARRELKAS et al., 2008), fotocatalises homogénea e heterogénea (SUBASH et al.,
2013).

O emprego da fotocatalise heterogénea apresenta certas vantagens quan-
do comparado com as demais técnicas, havendo, portanto, a possibilidade de: reu-
tilizacao dos catalisadores em varios ciclos; degradacao das moléculas organicas
levando a total mineralizagdo, apresentam pouca seletividade quimica (baixa capa-
cidade de reagOes indesejadas) e formacao de produtos de degradacao nao téxicos.

Saquib (2008), investigou a fotodegradacao do corante RBBR em solucao
aquosa, utilizando TiO, como catalisador na presenca de peroxido de hidrogénio
(H202) e radiagao UV, em diferentes valores de pH'’s. Os resultados apresentados re-
portam da eficiéncia de 87% de descoloracao da solu¢ao quando exposta durante
60 min quando com valor de pH = 2,9.

A fotocatdlise em solucao aquosa consiste na adicao de um catalisador, ge-
ralmente semicondutores na forma de 6xidos metalicos de: titanio, tungsténio, mo-
libdénio, prata, ferro e zinco, na presenca de uma solucao do efluente a ser tratado.
Ao ser irradiado artificialmente, atribuindo neste meio, energia de magnitude igual
ou superior ao do gap, ou seja, intervalo de energia entre as bandas de valéncia
(BV) e banda de conducao (BC) do semicondutor, ocorre os processos de excitagao/
recombinacgdo no interior da estrutura cristalina, resultando na formacao dos pares:

elétron ( e )/buraco ( =¥ ) (LI et al.,, 2013). Em solucdo aquosa, a interacdo das
moléculas de 4gua com a superficie dos catalisadores, especificamente os buracos

presentes na BV, resultam na formacao dos radicais hidroxilos (HO") pela oxidacao
das moléculas de agua (CAVALCANTE et al., 2012).

A instabilidade apresentada por radicais hidroxilos leva ao ataque das ca-
deias carbonicas das moléculas organicas, resultando na formacao de gds carbo-
nico (CO,) e agua (H,0), ou seja, moléculas ndo tdxicas ao meio ambiente como
produtos finais, também descrito em diversas literaturas como mecanismo de mi-
neralizacao (ZHANG et al., 2015).

Devido as propriedades épticas, eletronicas, semicondutoras e de facil ob-
tencao, o trioxido de tungsténio (WO,), tém sido reportado em um numero expres-
sivo de publicacoes e aplicagdes, destacando-se como sensores de gas e humidade
(PANDEY et al., 2011), lasers e diodos (MACIEL et al., 2003). Estudos recentes relatam
a eficiéncia do WO, na conversao de metano em metanol e tratamento de efluentes
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contaminados, utilizando a fotocatalise heterogénea (NAIK et al., 2013).
A obtencao das estruturas cristalinas do WOo,, envolve, dentre outros fatores,
a elevacao da temperatura de sintese, obedecendo a transicdao de fase na seguinte

ordem: monoclinica {fasa g} , triclinica {fase 81 , monoclinica (fase y), ortorréombi-

ca{fase B, e tetragonal (fase &) (SHAPOVALOV et al., 2014).

Hameed (2014), estudando a performance da fase monoclinica (fase y) im-
pregnada com prata, descreve que o aumento da quantidade de prata impregnada,
implicou na diminuicdo do gap e no aumento de atividade catalitica.

No presente estudo, buscou-se estudar a performance fotocatalitica das
estruturas de m-WO, e Na,W,0_, impregnadas com prata, obtidas por sonificagdo
quimica seguida de tratamento térmico a 500 °C. Os materiais obtidos foram carac-
terizados por Difracao de Raios X (DRX), método de Rietveld, Florescéncia de Raios
X (FRX), espectroscopia RAMAN e na regiao do Infravermelho por transformada de
Fourier (FTIR) e Reflectancia Difusa. Nos ensaios fotocataliticos foram utilizadas 0,2
g dos catalisadores em 400 mL de solucao na concentracao de 1,0 x 10° mol/L do
corante RBBR.

METODO OU FORMALIMO

1.1 Método de sintese dos catalisadores

O método de sintese empregado na obtencao dos catalisadores foi realiza-
do modificando os parametros descritos por MATAI et al. (2014). Inicialmente foram
preparadas solucbes nas concentraces de 0,1 mol/L de Na,WO,.2H,0 (Vetec, 99
%) e 0,2 mol/L de AgNO, (Dinamica, 97 %), adicionadas em um copo béquer com
capacidade de 100 mL, utilizando para cada amostra, 50 mL da solu¢ao 0,1 mol/L
de Na,WO,.2H,0O. Para as amostras X1, X2 e X3, foram utilizados os volumes de 0,0;
0,25 e 2,5 mL de solugao 0,2 mol/L de AgNO,, respectivamente.

Em cada solucao foi adicionado 3,0 mL de acido nitrico (HNO,) concentrado
(Quimis), sob agitacdao magnética, verificando ap6s a adi¢ao, que houve a formacao
de uma suspensao de coloracao amarela.

Posterior ao intervalo de tempo reacional determinado, as amostras foram
submetidas a sonificacao quimica, utilizando uma lavadora ultrassénica da marca
SCHUSTER, modelo L-110, com frequéncia de 42 MHz por 0,5 h em banho térmico
a 60 °C. Em seguida foram centrifugadas e lavadas por trés vezes, mediante rotacao
de 3500 rpm, sendo duas destas lavagens, realizadas utilizando dgua destilada e a
ultima com alcool etilico absoluto, seguida de filtracao e secagem em estufa por 24
h em uma temperatura de 100 °C.

O precipitado de cor amarela foi submetido a tratamento térmico a 500 °C
por 2 h, utilizando taxa de aquecimento de 10 °C/min, obtendo os catalisadores na
forma de p6 que foram armazenados para caracterizacdo e atividade fotocatalitica.
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1.2 Caracterizacao dos catalisadores

1.2.1. Caracterizacao vibracional por espectroscopia RAMAN: As medidas re-
alizadas foram obtidas operando um equipamento da marca Bruker, modelo SEN-
TERRA, utilizando linha de laser com comprimento de onda em 785 nm, poténcia
de 10 mW, sob varreduras de 10 coadi¢des, abrangendo intervalo espectral de 85
cmta 1100 cm™.

1.2.2. Caracterizacgado vibracional por espectroscopia FTIR: As medidas reali-
zadas foram obtidas por meio de um espectrometro da marca da Bruker, modelo
Vertex FTIR 70V. A instrumentalizagao operou em vacuo com varredura de 32 scan-
ners, utilizando o método da pastilha de brometo de potassio (KBr) na proporcao
massica de 1:100 em relacao de amostra para KBr. A resolucao configurada foi de 4
cm, realizando varreduras no intervalo entre 400 cm™ a 4000 cm', sob mddulo de
transmitancia.

1.2.3. Caracterizacao por Difracdao de Raios X (XRD) e Florescéncia de Raios
X (FRX): Os difratogramas das amostras foram obtidos empregando o método do
po, utilizando um equipamento da marca PANalytical, modelo X'Pert Pro MPD X-

-ray Diffractometer. As medidas compreenderam intervalo 2 & de 20°a 75° (graus),

utilizando como anodo, um tubo de cobre (Ko = 1,5405 A), sob tensao de 40 kV, cor-
rente de 40 mA e velocidade do passe do gonidmetro de 0.02° min™'. Nas medidas
semiquantitativas por FRX, operou-se o equipamento da marca PANalytical modelo
EPSILON 3, utilizando o método de pastilhas prensadas.

1.2.4. Atividade fotocatalitica e Reflectancia Difusa: Os ensaios fotocataliti-
cos foram realizados utilizando uma lampada vapor de mercurio com poténcia de
125 W, inserida junto de um tubo de quartzo em 400 mL de solucao 1,0 x 10° mol
L' do corante Azul Brilhante de Remazol R (RBBR = 50%, Dystar), adicionando 200
mg do catalisador, que permaneceram durante 10 minutos sob agitacao constante
na auséncia de radiacao. Durante a fotocatalise, aliquotas de 6 mL foram coletadas,
centrifugadas e analisadas na regiao do Ultravioleta Visivel (UV-Vis), verificando o
maximo de absorbancia no comprimento de onda em 593 nm, operando o espec-
trofotdmetro da marca SHIMADZU, modelo UV-3600. Nas medidas de Reflectancia
Difusa, utilizou-se de pastilhas de sulfato de bario (BaSO,), como branco, com a fi-
nalidade de homogeneizar 5 mg da amostra a ser analisada, coletando os espectros
na regiao do UV-Vis, operando o mesmo equipamento utilizado nos ensaios foto-
cataliticos.

RESULTADOS E DISCUSSOES

O mecanismo de formacgao das estruturas envolve a hidrélise do sal de tun-
gstato (Na,WO,.2.H,0), nitrato de prata (AgNO,) e diluicdo do acido nitrico, sequido
da formacao dos polimorfos com a reducao do pH (CAVALCANTE et al., 2012; HA-

ISSN: 1982-5498  ISSN-E: 2238-4286  Vol. 10 - N° 2 - Dezembro 2016




m_ REVISTA DE EDUCAGAO, CIENCIA ETECNOLOGIA DO IFAM

MEED et al., 2014)

A difracao de raios X (XRD) realizada com as amostras X1, X2 e X3, confirma-
ram a presenca da mistura de fases, com planos de difracao caracteristicos das fases
deWO,eNaW,0...

O estudo mais detalhado das estruturas cristalinas foi realizado pelo mé-
todo de Rietveld (KUMAR et al., 2015), utilizando o software ReX 0.7.2, verificando
o perfil de qualidade do refinamento por meio da concordancia nos valores de R
R, .o Rexp, pr e o) , refinando os parametros referente as coordenadas atémicas
(x, y e z); espaciais (a, b e ¢) e angulos (g, Bey) ,como também, as fragdes das fases
presentes.

Os parametros adicionais, definidos pelo fator de escala, background, mi-
croestrutura e fungdes de largura de linha - half-widht (u, v e w), assim como os des-
critos no paragrafo anterior, foram computados pelo algoritmo tendo como base a
funcao Pseudo-Voigt (CAVALCANTE et al., 2012)

Na Figura 1, encontra-se disposto o resultado da analise para a amostra X1,
resultando na presenca de 75,6% da fase cristalina de triéxido de tungsténio (WO,),
de sistema monoclinico, pertencente ao grupo espacial P121/n1, com parametros
derede a, b e ¢, de valores 7.3000 A, 7.5300 A e 7.6800 A, respectivamente, corres-
pondente ao cartao ICSD de niumero 014332. A segunda fase presente, represen-
tou 24,4%, e correspondeu a fase de tetratungstato de sédio (Na,W,0,,), sistemoa
triclinico, de grupo espacial P1, com parametros de rede a, b e ¢, iguaisa 11.163 A,
3.894 A e 8.255 A, respectivamente, concordando com os dados contidos no ICSD
de nimero 06141.

A andlise dos picos de difracao da amostra X2 (Figura 1), resultaram nas
mesmas fases cristalinas observadas na amostra X1, no entanto, a composicao das
fases presentes, revelou ser de 72% de WO, e 28% de Na,W,0,,, ambos de mesmo
numeros ICSD da fase X1.

A analise pelo método de Rietveld para a amostra X3, resultou nas mesmas
fases das amostras anteriores, 77,4% destes, referente a fase de WO, e 0s 22,6% res-
tantes, composto pela fase de Na,W,0, ..

Hammed (2014), reporta a formacao de 6xido de prata (Ag,0), com sistema
hexagonal, verificando o surgimento de picos de difracao nos angulos 2 &, no inter-
valo entre 25° a 32°, analisando amostra com razao Ag/W de 10%, mas nao se ve-
rificou alteracdo nos difratogramas na proporcao de 1%. Frente a esta observacao,
sugere-se que a pequena quantidade de prata na superficie dos polimorfos, ndo
tenha sido suficiente para ocasionar modificacdes perceptivel na caracterizagcao por
DRX.

A analise realizada por Florescéncia de Raios X (FRX), apresentada na Tabela
1, confirma a presenca de atomos de prata em pequenas percentagens nas amos-
tras X1 (Ag = 0%), X2 (Ag = 0,62 %) e X3 (Ag = 1,15%).
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Figura 1: Refinamento Rietveld das amostras X1 (A), X2 (B) e X3 (C).
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O modo vibracional presente em 773 cm™ é o resultado dos estiramentos
antissimétricos dos oxigénios ligados aos atomos de tungsténio que compdem 0s
sitios octaédricos, podendo ser verificado, também, que este manteve-se ausente
na amostra X1 e presente nas amostras X2 e X3, confirmando a diminuicdo da si-
metria dos clusters octaédricos, resultando no maior nivel de distorcao dos clusters,
promovidos pelo método de sintese empregado (HORSLEY et al., 1987).

Utilizando a caracterizacao vibracional realizada por Espectroscopia RAMAN,
disposta na Figura 2, buscou-se estudar os modos vibracionais inerentes ao tipo de
simetria das estruturas propostas na caracterizacao por XRD. Em todas as amostras
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0s modos ativos caracteristicos da fase monoclinica (m-WO,) foram evidenciados
nos numeros de onda 801 cm™, 712 cm’, correspondentes aos estiramentos simé-
trico W-O (v}, e deformagdes W-O () nos clusters octaédricos, respectivamente
(SHAPOVALOV et al., 2014).

O aumento de intensidade no nimero de onda 950 cm™ confirma a presen-
cadeligacoes do tipo W=0, favorecidos pelo nimero de vacancias provocadas pelo
método de ultrassonificacdao, devido auséncia de atomos de oxigénio nos “corners”
terminais dos clusters octaédricos [WO,], havendo a formacao de clusters do tipo
[WO.] (NAIK et al.,, 2013; ZHAl et al., 2004).

Tabela 1: percentagens dos elementos nas amostras X1, X2 e X3

Amostra Composicao Elementos
(%)

X1 98,40 w
0,70 Ca
0,54 P
98,99 w

X2 0,62 Ag
0,26 Ca
98,20 w

X3 1,15 Ag
0,34 Ca
0,29 P

Legenda: W = tungsténio, Ca = Calcio, P = Fésforo, Ag = prata.

Estudos realizados por Diaz-Reyes (2008) analisando filmes de WO,, repor-
tam a presenc¢a de modos vibracionais nos numeros de onda 131 cm™, 256 cm™ e
316 cm™, proximo dos valores encontrados no presente trabalho (132 cm™, 267 cm™
e 326 cm'), sendo estes, atribuidos as vibracdes do tipo & W-O-W, provenientes da
rede cristalina.
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Figura 2: Espectro RAMAN das amostras X1, X2 e X3.

Com os valores dos parametros obtidos no refinamento Rietveld das amos-
tras, modelou-se as moléculas e clusters das estruturas de WO, e Na,W,0O_, utili-
zando o software VESTA, versao 4.2.0, de disponibilidade gratuita. Visualizando a
Figura 3, verifica-se a presenca dos clusters octaédricos [WO] e clusters tetraédri-
cos [WQ,], formados mediante ao processo de ultrassonificacao das amostras, des-
crevendo que houve a presenca de vacancias principalmente nas amostras X2 e X3.

Figura 3: Clusters presentes nas estruturas cristalinas da célula unitaria (a) do WO, e (b) do
Na,W,0,..

Os espectros de vibracdo molecular na regiao do infravermelho por trans-
formada de Fourier (FTIR), estdo apresentados na Figura 4. Os principais picos refe-
rentes aos modos de vibracdes das estruturas obtidas, corroboram com as informa-
¢Oes obtidas na espectroscopia RAMAN, confirmando a presenca nos nimeros de
onda 657 cm™, 670 cm™, 814 cm™, 1045 cm™ e 1260 cm™, pertinentes aos modos de
vibracao dos grupos W-O-W, v (W-O-W), v (W,0,), (W=0) e (W-O--H,0), respectiva-
mente (SHAPOVALQV et al., 2014).
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Figura 4: Espectro FTIR das amostras X1, X2 e X3.

Na Figura 5, encontra-se disposto o grafico de Reflectancia Difusa, junta-
mente com os valores de band gap 6ptico dos materiais, calculados a partir o mo-
delo de Kubelka-Munk (CAVALCANTE et al., 2012).

Os valores de gap obtidos no presente trabalho confirmam, para a amos-
tra X1, o menor dentre todos os catalisadores (2,57 eV), em concordancia com as
discussOes ja apresentadas nos paragrafos anteriores. As amostras X2 e X3 apre-
sentaram valores de 2,53 eV e 2,30 eV, respectivamente, contribuicao dos defeitos
cristalinos e pela fotossensibilidade acrescentada pela presenca de atomos de prata
ancorados na superficie dos polimorfos (SILVA et al., 2013).

Nas Figuras 6, estdao dispostos a evolu¢ao dos ensaios fotocataliticos realiza-
dos com o corante RBBR, na presenca dos pds sintetizados (amostras X1, X2 e X3. A
analise do maximo de absorbancia do grupo croméforo do corante, foi realizada no
comprimento de onda de 592 nm.
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Figura 5: Espectros de Reflectancia Difusa das amostras X1, X2 e X3.

A interacao da radiacao eletromagnética com os polimorfos, em solucao
aquosa, ocasionou o mecanismo de absor¢ao do féton de energia (hv), resultando,
portanto, na formacao de buracos (k%) na BV, como também, na excitacao de elé-
trons (e~) para a Banda de Conducao (BC). Este processo permite que o oxigénio di-
luido na solucao capture os elétrons dispostos na BC, e as moléculas de dgua, sejam
oxidadas pelos buracos gerados na BC, gerando radicais hidroxilos (0H*) na solugao
e impedindo a recombinagao (MAIA et al., 2014).

Os defeitos promovidos no interior dos cristais, seja pela existéncia de va-
cancias dos oxigénios nos clusters ou pelo efeito dopante promovido pelos 4&tomos

(a) Clusters octaédricos (05) Cluster tetraédrico

Y

oa A

de prata ancorados na superficie dos cristais, levou ao aumento da eficiéncia catali-
tica, acrescido nas amostras, na seguinte relagao: X1 < X2 < X3. Concordando com o
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aumento da percentagem de prata nas amostras e diminuicdo do gap.

A eficiéncia catalitica da amostra X1 diminuiu a performance no tempo pro-
ximo de 90 minutos de reacao, observando mediante analise, que o maximo de
absorcao da banda de absorcdo, tornou-se praticamente constante apds os 80 mi-
nutos de atividade.

O valor do band gap da amostra X1 (2,57 eV), auxilia na interpretacdao do
comportamento fotocatalitico, sugerindo, portanto, que a auséncia de atomos de
prata e menor nivel de desordem no cristal, seja substancialmente menor ao com-
parado com os demais catalisadores, implicando na dificuldade de realizar o pro-
cesso de recombinacao na estrutura interna do cristal.

As amostras X2 e X3, denotaram perfil fotocatalitico diferenciado, com dimi-
nuicao maior do maximo de absorcao da banda do croméforo quando comparados
com a amostra X1, verificando para a amostra X3, que no tempo de 50 minutos
houve o total desaparecimento do maximo de absorcao, destacando-se como um
catalisador de alta eficiéncia.
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100-0<° —@—9—9—0—0 0—0—9 v —o-x2 99,6%
\o 2 -9 X3 \
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Figura 6: Evolucao do perfil de fotodegradacao do corante RBBR em funcao do tempo (A) e (B),
catalisados pelas amostras X1, X2 e X3.

Os valores de gap das amostras X2 (2,53 eV) e X3 (2,30 eV) corroboram com
as informacdes provenientes da performance na atividade catalitica, devido a faci-
lidade de realizar o processo de excitacao dos elétrons da BV para a BC proporcio-
nado pela presenca de defeitos nos clusters octaédricos [WO,] e tetraédricos [WO,]
(FELTRIN et al., 2013).

A eficiéncia na fotodegradacao do corante foi estudada tomando como
modelo cinético as reagdes de pseudo-primeira ordem, descritas pelo modelo Lag-
muir-Hishelwoold (LH) (QAMAR et al., 2009). Analisando o grafico, observa-se que
a linearidade obtida entre os pontos sugere a maior aproximacao de reacoes do
tipo pseudo primeira ordem com rea¢des de primeira ordem propriamente ditas.
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(CAVALCANTE et al., 2012)

O tempo de meia vida (ty,2) das reacdes estudadas foram calculadas a partir
do emprego da Equacéo 1, plotando-se um grafico -In C/CO versus tempo, obtendo
o coeficiente angular do fitlinear que melhor ajusta os pontos, onde este, corres-

ponde a constante de velocidade aparente (kap) da reacao.

In(C/Cy) =k, t1/2 1]

Onde, G, correspondem a concentragao inicial do corante RBBR (t =0 min), C
a concentracao do corante RBBR em diferentes tempos (10, 20, 30, 40, 50...90, min).
Os valores de constante de velocidade aparente e tempos de meia vida para as rea-
¢Oes catalisadas encontram-se dispostos na Tabela 2.

Tabela 2: Valores de K,y t,, Para as reacoes catalisadas pelas amostras X1, X2 e X3.

Amostra Ky, x 10° (min’l) t1/2 (min)
X1 6,2 110,9
X2 35,0 19,8
X3 58,0 11,9

Os resultados, dispostos na Tabela 2, tornam possivel verificar que o valor
de kap para a amostra X1 é a menor dentre todas as amostras, obtendo, portanto,
a menor taxa de eficiéncia catalitica. O maior valor da constante kap foi verificado
para a amostra X3. Os resultados contribuem consequentemente no maior t,, para
a amostra X1 e o menor para a amostra X3.

O valor de kap e t,, para a amostra X2 foram proximos dos valores obtidos
para a amostra X3, justificados pela proporcao das fases cristalinas e percentagem
de incremento de 4tomos de prata na superficie dos catalisadores, serem muito
préximos nas duas amostras, resultando, portanto, na pouca diferenca quanto a
atividade catalitica.

1/2

CONSIDERAGOES FINAIS

Em vista aos resultados apresentados, pode-se inferir na eficiéncia da sin-
tese proposta, que mediante as caracterizagcdes, estrutural e elementar por DRX
e FRX, respectivamente, identificou-se as fases de WO,, com sistema monoclinico
e Na,W,0,, com estrutura triclinica. As caracteriza¢bes vibracionais por FTIR e RA-
MAN, confirmaram a presenca dos principais modos ativos das estruturas.
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O estudo 6ptico por Reflectancia Difusa foi de grande importancia para
compreensao dos mecanismos de excitacao e recombinac¢do nos clusters dos ma-
teriais estudados.

A atividade catalitica das amostras revelou que o aumento da quantidade
de prata na superficie das estruturas e a presenca de defeitos promovidos pela sin-
tese realizada por ultrassom, contribuiram na performance de degradacao do RBBR,
obtendo o melhor resultado para a amostra X3, com tempo de meia vida de 11,9
min.
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