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Li-ion batteries (LIBs) play an important role in society and in the development of energy sustainability. However, they generate a significant 
amount of solid waste in the environment after their useful life, which is problematic as they are made up of a large amount of metals. The 
synthesis of new materials from the recycling of these batteries stands out as an alternative for reducing environmental impacts associated 
with their high consumption. In this work mixed oxides were synthesized from the recycling of LiFePO4-type LIB automotive batteries for 
use as a photocatalyst in the degradation of methylene blue (AM) dye as an alternative for the treatment of textile effluents. The synthesized 
mixed oxides (OMC and OMCG) were characterized by Fourier transform infrared spectroscopy, X-ray diffractometry, scanning electron 
microscopy with energy dispersion spectroscopy (EDS) and transmission electron microscopy. The catalytic efficiency was tested by means 
of the heterogeneous photo-Fenton reaction at pH 6.2, obtaining decolorization of 88% (OMC) and 98% (OMCG). The method proved 
to be efficient in removing the organic dye from aqueous solutions, promoting a circular economy, sustainable development in the battery 
market and reducing environmental impacts. 
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1. Introdução

As baterias de íons de lítio (lithium ion batteries, LIBs) 
são sistemas de armazenamento de energia amplamente 
utilizados em dispositivos eletrônicos portáteis, satélites e 
veículos elétricos, devido à sua alta densidade energética.1,2 
Em 2020, aproximadamente 10 bilhões de LIBs foram 
introduzidas no mercado e segundo a Benchmark Mineral 
Intelligence, a receita gerada da comercialização dessas 
baterias poderá atingir cerca de US$ 563,13 bilhões anuais 
até 2035. De acordo com a Agência Internacional de Energia 
(International Energy Agency, IEA), a demanda por LIBs 
no setor automotivo cresceu cerca de 65% em 2022, em 
relação a 2021.3 

As LIBs são leves, não sofrem com o efeito de memória 
e podem suportar muitos ciclos de recarga/descarga.2,3 
São compostas por ânodo, cátodo, eletrólito, separador e 

invólucro.4 Durante a descarga, os íons lítio são transferidos 
do ânodo para o cátodo através do eletrólito. No processo de 
carga, o movimento dos íons de lítio ocorre na direção oposta. 
Os materiais catódicos do tipo LiFePO4 (LFP) têm atraído 
cada vez mais atenção, devido à sua elevada estabilidade 
estrutural.5,6 A superioridade das baterias de íons lítio do 
tipo LFP em relação às demais baterias de íons lítio deve-
se às suas características, tais como: a alta capacidade de 
armazenar energia, vida útil prolongada, e possuir elementos 
de baixo custo, como o ferro (Fe), amplamente disponível 
na natureza. As baterias LFP, por essas características, têm 
se consolidado como uma opção preferencial na indústria 
de veículos elétricos, em bicicletas e patinetes elétricos.3,6 

O separador das baterias é formado por um polímero 
microporoso, utilizado para impedir o contato direto entre 
os eletrodos e evitar curto-circuito. O eletrólito, consiste em 
uma solução de sal de lítio (como LiClO4, LiPF6) dissolvido 
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em um solvente orgânico, sendo o carbonato de etileno e 
carbonato de dimetila, os mais utilizados.7 No ânodo, o 
lítio encontra-se intercalado na estrutura do grafite, sendo 
esses materiais de eletrodos, formados por compostos de 
intercalação, que possuem estrutura aberta, permitindo 
a intercalação e desintercalação de íons lítio. O grafite é 
amplamente utilizado devido à sua capacidade de intercalar 
reversivelmente entre as camadas de carbono, sem que altere 
significativamente sua estrutura lamelar.8 

O uso crescente das LIBs tem intensificado a demanda 
por metais críticos e de alto valor agregado, especialmente 
o lítio (Li), aumentando a pressão sobre seu fornecimento. 
A continuidade da expansão da exploração de lítio no Brasil 
e no mundo pode, no futuro, resultar no esgotamento das 
reservas disponíveis. Nesse contexto, torna-se urgente 
reduzir a dependência da mineração e fortalecer estratégias 
de economia circular, com ênfase na reciclagem de baterias. 
Embora o lítio seja o principal alvo devido ao seu elevado 
valor econômico, outros metais presentes nas baterias — 
como ferro, cobre, cobalto e alumínio — também podem ser 
recuperados e reinseridos como matéria-prima na produção 
de novos materiais.3,6,9

Outra preocupação é com relação à destinação dessas 
baterias após o seu tempo de vida útil. Em se tratando 
da bateria do tipo LFP, o descarte incorreto de resíduos 
de polímeros, eletrólitos e produtos químicos orgânicos 
utilizados em sua composição podem levar a uma 
contaminação ambiental.9 De acordo com a IEA, estima-
se que a quantidade de resíduos de LIBs no mundo seja de 
aproximadamente 8 milhões de toneladas em 2040.10

Várias vias para reciclagem de LIBs são relatadas na 
literatura. Os métodos mais utilizados incluem a reciclagem 
direta, rotas pirometalúrgica e hidrometalúrgica, sendo esta 
última a mais empregada, por permitir a recuperação de 
metais valiosos com elevada pureza. A reciclagem direta 
possibilita a recuperação de materiais eletroativos por 
meio da regeneração de baterias esgotadas. Suas principais 
vantagens estão relacionadas com o menor consumo 
energético em comparação com os outros métodos, além da 
redução da geração de resíduos secundários, ocasionando 
menor impacto ambiental. O processo pirometarlúrgico 
utiliza altas temperaturas para fundir e separar os metais 
de baterias exauridas, ou seja, dispositivos após o fim de 
vida útil, devido à perda da capacidade de armazenamento 
ao longo do ciclo de carga e descarga. Embora apresente 
elevada eficiência na recuperação dos metais e possibilidade 
de tratar grandes volumes de material, demanda alto 
consumo energético e gera emissões de gases poluentes.2,32,34 

O processo hidrometalúrgico envolve a lixiviação ou 
dissolução dos metais em uma solução ácida ou básica, 
permitindo altas taxas de recuperação.3,6 A extração de 
metais por meio da lixiviação pode ser realizada com ácidos 

inorgânicos, como HCl, H2SO4 e HNO3 que apresentam 
elevada eficiência, ou com ácidos orgânicos, como ácido 
cítrico, ácido ascórbico, ácido oxálico, ácido fórmico e ácido 
acético, os quais possuem menor impacto ambiental. A rota 
hidrometalúrgica permite a recuperação seletiva de metais 
de alto valor, além de gerar menor emissão de gases em 
comparação à pirometalurgia. Contudo, o uso de reagentes 
químicos agressivos e a geração de efluentes ácidos ainda 
representam desvantagens nesse método.3 

Novos materiais podem ser sintetizados por meio da 
reciclagem de baterias gastas do tipo LFP, como é o caso 
de óxidos mistos de metais de transição, do tipo MFe2O4/
xFe2O3, onde M é um metal de transição (Co, Ni, Cu) e x é 
a quantidade de matéria. Quando x é igual a zero formam-se 
as ferritas do tipo MFe2O4, que possuem estrutura do tipo 
espinélio. Devido às suas propriedades estruturais, elétricas 
e magnéticas, os óxidos mistos apresentam potencialidade 
para diversas aplicações. Estudos existentes na literatura 
destacam aplicações como adsorventes na remoção de metais 
e corantes de efluentes industriais,11–13 como catalisadores 
e fotocatalisadores na remoção de poluentes em águas 
residuais,11,14,15 e também como pseudocapacitores.16,17 

Os óxidos mistos são importantes em diversas aplicações, 
como: sensores e biossensores para biotecnologia e 
medicina, dispositivos eletrônicos, dispositivos de micro-
ondas, proteção contra interferência eletromagnética e 
armazenamento de dados.14,16 Destacam-se como alternativas 
ambientalmente viáveis, sendo amplamente utilizados, 
como catalisadores no tratamento de efluentes. A ferrita de 
cobre (CuFe2O4) tem despertado grande interesse científico 
devido às suas propriedades e aplicações em diferentes 
áreas, como: catálise heterogênea,18–20 suporte magnético 
para adsorventes,21,22 armazenamento de energia,23 material 
anódico para baterias24, armazenamento magnético de alta 
densidade.25 O uso de CuFe2O4 como catalisador em reações 
foto Fenton heterogêneo no tratamento de efluentes têxteis 
tem sido promissor, possibilitando seu reaproveitamento 
em vários ciclos catalíticos.19,26,27 Os efluentes de indústria 
têxteis apresentam desafios ambientais significativos, 
incluindo alta demanda química de oxigênio (DQO), pH 
alcalino, concentrações elevadas de sólidos em suspensão, 
alto teor de sal e presença de corantes residuais, os quais 
podem podem causar alterações na coloração da água.28 

Diversos tipos de tratamento de efluentes têxteis têm sido 
estudados para minimizar os impactos ambientais e garantir 
que o efluente final esteja dentro dos padrões previstos 
pelas legislações ambientais.29,30 Dentre esses métodos 
destacam-se: coagulação e floculação,31 filtração por 
membrana,32 fotodecomposição catalítica,33 decomposição 
eletroquímica34 e adsorção em carvão ativado.35 Os processos 
oxidativos avançados (POA’s) têm tido grande importância 
tecnológica, industriais, ambientais ou biológicas dentre as 
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técnicas estudadas para os tratamentos de efluentes.
Os POAs foram desenvolvidos como uma resposta à 

necessidade de tecnologias alternativas que sejam mais 
eficientes para o tratamento de resíduos líquidos, com 
custo operacional relativamente baixo. Existem vários 
tipos de POA´s aplicados no tratamento de efluentes, e sua 
eficácia depende do tipo de água residual e das condições 
operacionais utilizadas. Entre os métodos mais utilizados, 
destacam-se o processo Fenton e o foto Fenton. No processo 
Fenton, um agente oxidante, geralmente H2O2, é combinado 
com íons de Fe2+ em um meio ácido (pH = 2,5 - 3,0).27,36,37

No processo foto Fenton, a combinação do H2O2,  
Fe2+/Fe3+ e da radiação de luz UV ou UV/visível ou luz solar 
aumenta a taxa de degradação. Em razão da irradiação, 
há uma maior velocidade de redução de Fe3+ presente 
no sistema, aumentando a geração de radicais hidroxila 
e, consequentemente, a eficiência da degradação dos 
poluentes.27,36,37 

As reações envolvidas são descritas pelas Equações (1) 
a (3).

	 Fe2+ + H2O2 → Fe3+ + HO– + HO	 (1)
	 Fe3+ + H2O + hν → Fe2+ + H+ + HO•	 (2)
	 HO• + RH → H2O + R•	 (3)

Apesar de o processo foto Fenton homogêneo ser uma 
efetiva geração de radicais hidroxilas, altamente reativos, 
apresenta duas desvantagens que limitam sua aplicação 
industrial, o pH (em torno de 3,0) no qual a reação se 
processa, resultando em elevada produção de lodo.27,36,37 
Uma alternativa é a utilização do processo foto Fenton 
heterogêneo, que utiliza um catalisador sólido a base de 
ferro. O processo pode operar em pH próximo a neutro e é 
de grande interesse, pois oferece a vantagem de não gerar 
lodo e possibilitar a reciclagem do catalisador.

Os óxidos mistos e as ferritas têm sido amplamente 
utilizados no processo Fenton heterogêneo.15,27,38,39 
Desempenham um papel fundamental nesse processo, pois 
aumentam a velocidade de formação de radical hidroxila, 
e, consequentemente, aumentam a eficiência de degradação 
dos compostos orgânicos. Esses catalisadores se destacam 
por suas propriedades ferromagnéticas, permitindo que 
sejam facilmente separados da solução com o auxílio de um 
campo magnético externo, evitando, assim, sua liberação 
no efluente.36,38

O processo de reciclagem de baterias de íon-lítio para 
produção de óxidos metálicos mistos com funcionalidades 
eletroquímicas, como sistemas fotocatalíticos, sensores 
não enzimáticos, pseudocapacitores e regeneração de 
materiais catódicos para LiBs, tem se mostrado uma 
opção ambientalmente promissora. Esse processo utiliza 
materiais que, até então, eram descartados, promovendo 

a sustentabilidade e a inovação tecnológica. Portanto, o 
objetivo deste trabalho é utilizar o material proveniente da 
reciclagem de baterias automotivas de veículos elétricos 
(LiFePO4) como catalisador na degradação de corante 
orgânico em solução aquosa por meio de reações do tipo foto 
Fenton heterogêneo. Dessa forma, busca-se a resolução de 
duas problemáticas ambientais: uma associada ao descarte 
inadequado de materiais e a outra ao tratamento de efluentes 
têxteis.

2. Metodologia

2.1. Reciclagem da bateria do tipo LFP

As amostras de baterias do tipo LFP foram coletadas 
no Laboratório de Eletroquímica e Eletroanalítica situado 
no Núcleo de Competências em Química do Petróleo 
(NCQP) da Universidade Federal do Espírito Santo (UFES). 
Foi selecionada uma amostra da bateria YLP14 da marca 
ALIANT BATTERY® cujas especificações estão descritas na 
Tabela 1. Após a triagem da bateria, realizou-se a descarga 
completa das mesmas para eliminação da carga residual. 
Em seguida, as baterias LFP exauridas foram desmontadas 
manualmente, com seus componentes sendo separados (o 
cátodo, ânodo, separador e invólucro).

As etapas de pré-tratamento da bateria LFP estão 
esquematizadas na Figura 1. Após a seleção das baterias 
(Figura 1a), foi realizada a descarga completa da mesma 
(Figura 1b) para se evitar riscos de curto circuito. As 
baterias foram desmanteladas manualmente para a remoção 
da capa de plástico (Figura 1c e 1d), e uma das células foi 
selecionada para o trabalho (Figura 1e). Por fim, realizou-se 
a separação manual dos componentes: invólucro, separador 
polimérico, cátodo e ânodo (Figura 1f e 1g).

Os materiais catódicos e anódicos da bateria foram 
submetidos a um processo de secagem em estufa a 120o 
C por 24 horas, para evaporar o agente aglomerante e os 
solventes orgânicos presentes no eletrólito. O material 
anódico foi lavado com água destilada e seco para separação 
do cobre. O material ativo do cátodo (A-MAC) foi lavado 
com água destilada a 40 oC para separação do LiFePO4 
do coletor de corrente de alumínio e submetido a um 
processo de secagem em uma estufa a 100 oC por 48 horas. 

Tabela 1. Especificações da amostra da bateria YLP14

Especificações YLP14

Tipo de bateria LiFePO4

Potencial (V) 12

Capacidade energética (Ah) 14

Peso (g) 760

Fabricação Itália
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Após secagem, o material ativo do cátodo foi macerado 
e peneirado para redução do tamanho das partículas e 
posteriormente armazenado.

2.2. Recuperação dos metais do cátodo e do ânodo 
das bateias baterias do tipo LFP 

O procedimento foi realizado em um béquer de 200 mL, 
provido de agitação magnética. A razão massa do material 
A-MAC/ volume de solução de ácido sulfúrico foi de 
0,3482 g mL-1. 

Dissolveu-se 10,4460 g do componente eletroativo 
(A-MAC) em 30,0 mL de ácido sulfúrico 0,5 mol L-1. 
A mistura lixiviada foi filtrada para separação do grafite 
(GMAC) presente no material, que foi seco a 80 oC por 
48 h. Em seguida, foram adicionados 50,0 mL de H2O2 

6,0 mol L-1 lentamente à solução filtrada, mantendo-a em 
agitação e aquecimento de 90 oC. Adicionou-se NaOH 
0,1 mol L-1 gota a gota para ajustar o pH para 10 e obter 
a precipitação de FePO4. Após a formação do precipitado, 
o material sólido obtido foi seco em estufa a 80 oC por 48 
horas, sendo denominado FePO4.

 A reação química de H2SO4 e H2O2 com um cátodo 
composto de LiFePO4 é mostrada na equação 4.6 O Li2SO4 

foi armazenado para posterior recuperação de Li.

2LiFePO4(s) + H2SO4(l) + H2O2(l) → Li2SO4(aq) + 
2FePO4(s) + 2H2O		  (4)

As folhas de Cu contendo grafite, do ânodo da bateria 
LiFePO4, foram imersas em uma solução de HNO3 (1:1). O 
cobre oxidou-se para Cu2+ e o grafite, separado por filtração, 
foi lavado e seco na estufa a 110 oC. A solução do filtrado, 
contendo o cobre, foi armazenada e posteriormente utilizada 
na preparação do óxido misto. 

2.3. Obtenção do óxido misto de cobre (OMC)

A obtenção do óxido misto foi realizada em um béquer 
de 600 mL, com agitação magnética. A dissolução do 
material de FePO4 foi realizada em 15,0 mL de ácido 
clorídrico 1:1 v/v para 4,8022 g de FePO4, com aquecimento 
até secagem. Adicionaram-se aproximadamente 400 mL 
de água destilada e 25,0 mL da solução contendo Cu2+ 
proveniente do material anódico da bateria LFP. O sistema 
foi mantido em agitação constante a 80 oC, até redução 
do volume. Em seguida, adicionou-se lentamente 50,0 
mL de solução de NH4OH 28% (v/v), por gotejamento, 
sob agitação e aquecimento. O material resultante foi 
seco em estufa a 80 oC, por 48 horas, e dividido em duas 
partes iguais. 

Figura 1. Esquema do processo de pré-tratamento da bateria LFP: (a) bateria; (b) processo de 
descarga; (c) abertura manual da bateria; (d) bateria sem a capa de plástico; (e) separação da célula; 

(f) e (g) separação física dos componentes (invólucro, separador polimérico, cátodo e ânodo)
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Em uma parte do material obtido, foi adicionado 
o grafite do material catódico da bateria, previamente 
separado. Ambas as partes, com e sem a adição de grafite, 
foram levadas a um aquecimento ao ar em forno mufla, 
para calcinação a 700 oC por 4 horas. Após a calcinação, 
obteve-se dois óxidos mistos: OMC (sem adição de grafite) 
e OMCG (com adição de grafite). 

A figura 2 mostra o fluxograma do procedimento adotado 
para a recuperação dos materiais e obtenção dos óxidos 
mistos OMC e OMCG.

2.4. Caracterização dos materiais

A caracterização do material catódico foi realizada 
por difratometria de raios-X (DRX) para identificação das 
fases cristalinas. A caracterização dos óxidos mistos foi 
realizada por análise de espectroscopia no infravermelho 
com transformada de fourier (FTIR), difratometria de 
raios-X (DRX), microscopia eletrônica de varredura 
(MEV), microscopia eletrônica de transmissão (MET). A 
caraterização da superfície do óxido misto foi realizada 
por espectroscopia de energia dispersiva de raios-X (EDS). 

As análises de DRX foram feitas usando um difratômetro 
D8 Discover (Bruker, EUA), com radiação CuKα 
(λ  =  1,5406 Å), com taxa de varredura de 1,0° min-1, 
com ângulo 2θ no intervalo de 10° e 90°. A análise 
de FTIR foi realizada através de um espectrômetro  
FT-IR/FT-NIR Spectrum 400 (PerkinElmer). As análises 
de MEV foram obtidas em um equipamento Superscan 
SSX‑500 (Shimadzu, Japão) operando a 20 kV na ampliação 
de 2500x. As análises de EDS foram realizadas utilizando 
um detector de energia XFlash® Detector 6|10 (Bruker 

Nano GmbH, Germânia) acoplado ao MEV. As análises de 
MET foram obtidas em um equipamento JEOL/JEM-1400 
(JEOL, Japão) operando a 120 kV nas escalas de 2 µm, 
100 µm, 200 µm e 500 µm.

2.5. Aplicação do material como fotocatalisador

A descoloração da solução do corante azul metileno 
(AM) na concentração de 25,0 mg L-1, utilizando os materiais 
sintetizados (OMC e OMCG) como fotocatalisadores foi 
avaliada em pH = 6,2. Cada experimento foi realizado 
em um béquer de 100 mL, nas seguintes condições: 
(1) Sistema  I: Apenas 25,0 mL de solução de AM; (2) 
Sistema II: 25,0 mL de solução de AM + 1,0 mL de H2O2 
0,03 mol L-1; (3)  Sistema III: 25,0 mL de solução de  
AM + 10 mg de OMC e (4) Sistema IV: 25,0 mL de solução 
de AM + 1,0 mL de H2O2 0,03 mol L-1 + 10 mg de OMC; 
Sistema V: 25,0 mL de solução de AM + 10 mg de OMCG; 
Sistema VI: 25,0 mL de solução de AM + 1,0 mL de H2O2 
0,03 mol L-1 + 10 mg de OMCG. Foi realizada uma etapa 
prévia de adsorção em todos os sistemas por 60 minutos no 
escuro e depois com a presença de luz UV com o processo 
foto Fenton que iniciou com a adição de peróxido de 
hidrogênio por 90 minutos de ensaio, e avaliando o período 
de adsorção. A eficiência do processo de descoloração 
foi avaliada utilizando um espectrofotômetro UV/Visível 
modelo DR 5000 após os tempos predeterminados (15, 30, 
45, 60 e 90 minutos) para os sistemas I, II, III, IV, V e VI 
sob radiação UV utilizando uma cabine de luz da T&M 
INSTRUMENTS® CL6I-45S, com fonte de luz ultravioleta 
(comprimento de onda igual a 253,7 nm, potência de 18 W 
e intensidade de radiação de 282–294 W m-2). 

Figura 2. Fluxograma do procedimento para recuperação dos materiais da bateria e obtenção dos óxidos mistos
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As eficiências de adsorção e de descoloração (Edesc) 
foram calculadas conforme a Equação 5

	 0
desc

0

C  CE   1 00
C

t−
= × 	 (5)

onde C0 (mg L-1) é a concentração inicial e Ct (mg L-1) a 
concentração no tempo t da solução de AM. 

3. Resultados e Discussões

3.1. Caracterização do material do cátodo da bateria 
LFP exaurida por MEV e DRX 

Foi realizada uma análise de DRX do material do 
cátodo da bateria do tipo LFP exaurida, como mostrado na 
Figura  3. O difratograma apresenta picos característicos 
e bem definidos de LiFePO4 e de FePO4, conforme 
ICDD 00-019‑0721 e ICDD 96-152-5577, respectivamente, 
representando uma composição típica de A-MAC.5,6 O 
material também apresenta grafite em sua composição, 
conforme ICDD 00-008-0415 (Figura 4).

A Figura 4 apresenta o DRX do resíduo sólido obtido 
após o processo de lixiviação. O padrão observado é 
caracterizado predominantemente por picos associados 
a carbono grafite (ICDD 00-008-0415), indicando que o 
material residual corresponde majoritariamente ao carbono 
condutor presente na composição do cátodo. A ausência 
de picos cristalinos atribuídos ao LiFePO4 está associada à 
eficiência de lixiviação. 

A imagem do resíduo é mostrada na Figura 5. Observa-
se pontos escuros relativos ao carbono do cátodo e pontos 
brilhantes relativos a Cu proveniente do ânodo.

3.2. Caracterização dos óxidos mistos por DRX, FTIR, 
MEV e MET 

Na figura 6 estão representados os difratogramas dos 
óxidos mistos. Observa-se picos característicos aos planos 
cristalinos do espinélio CuFe2O4 (ICDD 01-077-0010). 
Além disso, o difratograma apresenta fase de Fe2O3 (ICDD 
01-076-9680) e fases não indexadas possivelmente devido à 
presença de fosfato residual da etapa de separação. 

Os espectros de FTIR dos materiais sintetizados OMC 
e OMCG são observados na Figura 7. Ambos espectros 
apresentam perfis semelhantes, e indica a formação de 

Figura 3. DRX do A-MAC da bateria do tipo LFP

Figura 4. Difratograma do resíduo obtido no processo de digestão de 
A-MAC da bateria do tipo LFP

Figura 5. Traços de Cu no resíduo GMAC

Figura 6. Difratogramas de raios-X para as amostras OMC e OMCG
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um óxido misto. As bandas entre 600-413 cm−1 podem ser 
atribuídos à interação do átomo oxigênio com os metais (O-
Cu e O-Fe) das ferritas de cobre.40,41 O espectro apresenta 
ainda, as bandas presentes na faixa de 1200–970 cm−1 
características de grupos fosfato (PO4

3−).42 Ambos materiais 
apresentam bandas na região de 1200 cm-1 características 
de vibrações de estiramento das ligações P=O.43 As bandas 
observadas em 1018 cm−1 (OMC) e 1031 cm−1 (OMCG) 
estão relacionadas ao estiramento assimétrico das ligações 
P–O do grupo fosfato, enquanto as bandas em 968 cm−1 
(OMC) e 975 cm−1 (OMCG) estão associadas a estiramento 
simétrico das ligações P–O.44 Além disso, observa-se uma 
banda em 413 cm−1 em ambos os materiais, e as bandas 
próximas a 596 (OMC) e 588 (OMCG)  cm–1, e 533 (OMC) 
e 526  (OMCG) cm–1 são associadas ao modo de flexão 
do grupo fosfato.45 As bandas de flexão do grupo fosfato 
podem apresentar sobreposição com as vibrações metal–
oxigênio características da ferrita de cobre na região de 
400–600 cm−1 . 

Os materiais sintetizados foram caracterizados por MEV 
com o objetivo de se obter informações sobre a morfologia 
das amostras OMC e OMCG (Figura 8). 

As imagens de MEV das amostras OMC e OMCG 
revelam uma morfologia de partículas aglomeradas, 
típica de óxidos em escala nanométrica.21 Observa-se que 
o catalisador suportado em grafite apresenta partículas 
menores e mais bem definidas em comparação com o OMC, 
o que é favorável para aplicações catalíticas, uma vez que 
partículas menores, em geral, apresentam maior número 
de sítios ativos para adsorção, etapa inicial do processo 
de catálise heterogênea.46 Esse comportamento pode ser 
atribuído à estrutura porosa do carbono, que, devido à 
sua elevada área de superfície, provavelmente inibe a 
aglomeração das partículas durante o aquecimento.47

A Espectroscopia de Energia Dispersiva de Raios-X 
(EDS) foi realizada para as amostras OMC e OMCG, e os 
resultados estão apresentados nas Figuras 9 e 10. Por meio 

do mapeamento por EDS, foi possível obter informações 
sobre a composição dos materiais, constatando que ambos 
são constituídos de Al, Cu, Fe, O, P, C e Si. A presença de 
Au nos materiais é atribuída ao uso deste elemento como 
material condutor na análise de EDS.

As Figuras 11 e 12 apresentam imagens de MET das 
amostras estudadas em diferentes resoluções. O catalisador 
OMC apresentou partículas com tamanhos entre 150 e 215 

Figura 7. Espectro de FTIR para os materiais sintetizados (a) OMC e (b) OMCG

Figura 8. Imagens de MEV para as amostras OMC (a) e OMCG (b) 
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Figura 9. Análise de EDS para o OMC: (a) mapeamento do Si; (b) Al; (c) P; (d) O; (e) Fe; 
(f) Cu; (g) C; (h) Au; (i) espectro de mapeamento e (j) gráfico do espectro de EDX

Figura 10. Análise de EDS para o OMCG: (a) mapeamento do Si; (b) Cu; (c) Al; (d) O; 
(e) Fe; (f) Au; (g) C; (h) P; (i) espectro de mapeamento e (j) gráfico do espectro de EDX
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nm, enquanto o OMCG exibiu diâmetros menores, na faixa 
de 150 a 180 nm. Ambas as amostras estão dentro da escala 
nanométrica e apresentam morfologia predominantemente 
arredondada, conforme evidenciado nas micrografias. 
A formação de estruturas nessa escala é vantajosa, pois 
favorece o aumento da área de superfície, aspecto relevante 
para aplicações catalíticas dos materiais sintetizados. Esses 
resultados estão em concordância com as observações 
discutidas na análise de MEV. Resultados semelhantes 
foram reportados por Moura et al. (2025),48 que sintetizaram 
um óxido misto CoFe2O4/γ-Fe2O3@SiO2/NaAlSi3O8 
para aplicação como catalisador na degradação de azul 
de metileno e em sistemas eletroquímicos, observando 
partículas com tamanhos inferiores a 200 nm e eficiência de 
degradação do corante de 100% após 50 minutos de reação.

3.3. Aplicação dos óxidos mistos reciclados como 
catalisadores na descoloração do corante Azul de 
Metileno (AM)

A Figura 13 apresenta o monitoramento espectroscópico 
da descoloração do corante AM utilizando OMC e OMCG 
como catalisadores. Inicialmente as soluções de AM foram 
deixadas em contato com o catalisador por 60 minutos no 
escuro para se avaliar o processo de adsorção (Figura 13a). 
Após este período, o peróxido de hidrogênio foi adicionado 

para iniciar a reação foto Fenton heterogênea. As soluções 
continham i) somente o corante AM, ii) o corante AM e 
H2O2, para verificar a influência do H2O2 na descoloração, 
iii) o corante AM e o catalisador, para verificar se o 
catalisador adsorve o corante, iv) o corante AM, H2O2 e 
catalisador para verificar a eficiência da reação foto Fenton 
heterogêneo. A eficiência de descoloração da solução de AM 
utilizando os catalisadores OMC e OMCG foi monitorada 
nos tempos de 15, 30, 45, 60 e 90 minutos. 

No estudo de adsorção (Figura 13a) uma redução no 
pico correspondente ao comprimento de onda de 665 nm 
indica uma pequena remoção do corante. Os materiais 
OMC e OMCG como adsorventes na solução do corante 
AM em pH natural não apresentaram eficiência significativa 
no tempo estudado, com eficiência de 5,7% (OMC) e 
17,9% (OMCG) no tempo de 60 minutos. A capacidade de 
adsorção de um material pode ser aumentada com variações 
do pH, modificações da superfície do adsorvente e tempo 
de contato.17,27

Na sequência de espectros da Figura 13, observa-se a 
degradação do grupo cromóforo da molécula do corante pela 
diminuição do pico característico no comprimento de onda 
de 665 nm. A descoloração praticamente completa ocorre 
quando foram utilizados os óxidos mistos reciclados em 
90 minutos. A redução dos picos no comprimento de onda 
entre 280 e 350 nm são atribuídos aos anéis benzênicos 

Figura 11. Imagem de MET para o fotocatalisador OMC
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da estrutura do corante e também indica a degradação do 
corante AM. Na figura 13b verifica-se que o OMCG se 
destaca em relação ao OMC, de acordo com o pico em 665 
nm, demonstrando que o suporte com grafite aumenta a 
superfície ativa e a reatividade do material.49–51 Comparando 
os óxidos mistos, no processo foto Fenton heterogêneo, 
observa-se que OMCG apresentou uma eficiência de 
descoloração de 82% após 30 minutos de reação (Figura 14), 
enquanto o OMC apresentou o mesmo nível de eficiência 
em 60 minutos de reação. Após 90 minutos de reação, os 
catalisadores apresentaram 88,1% (OMC) e 98,3% (OMCG) 
de eficiência para a degradação do corante AM.

A oxidação de compostos orgânicos em meio aquoso 
por meio de reações foto Fenton heterogêneo utilizando os 
catalisadores demonstra ser uma metodologia eficiente. Na 
presença de Fe(II) na superfície do material, o H2O2 pode 
sequestrar elétrons produzindo radicais hidroxila (HO•), 
oxidando os poluentes orgânicos, dando início a reações 
Fenton. Quando há uma irradiação de luz ultravioleta 
(processo foto Fenton), observa-se um efeito principalmente 
na cinética do processo, devido a um efeito sinérgico da luz 
UV e Fe(II) sobre a decomposição do H2O2, gerando mais 
radicais hidroxila e ocasionando uma aceleração na taxa 
de regeneração de Fe(II) e promovendo a degradação de 
compostos orgânicos.27,29,38

A reutilização de catalisadores é outra característica 

essencial. Após observar que o material OMCG foi o que 
respondeu melhor, com uma maior eficiência de degradação 
do corante AM, este foi selecionado para realizar os testes 
catalíticos visando o seu reuso, sob as mesmas condições da 
degradação anteriormente. Foram realizados cincos ciclos 
utilizando o mesmo material. A Figura 15 apresenta eficiência 
de degradação obtida para cada ciclo. O desempenho 
do catalisador OMCG após os cinco ciclos permaneceu 
significativo, com uma eficiência de (97,94  ±  1,96)%, 
demonstrando que o catalisador é reutilizável.

Para o estudo da cinética de reação da descoloração do 
azul de metileno, o modelo que apresentou um melhor fator 
de correlação (R2) foi o de segunda ordem, representado 
pela equação (6):

	
0

1 1 kt
C C
− = 	 (6)

onde C0 é a concentração inicial do azul de metileno (AM), 
C é a concentração de AM no tempo t e k é a constante de 
velocidade da reação de segunda ordem. Na figura 16 está 
representado o gráfico da cinética de acordo com o tempo 
de irradiação (min).

Os valores encontrados para as constantes de segunda 
ordem e os coeficientes de correlação para os sistemas 
utilizando OMC e OMCG, nas reações do tipo foto Fenton, 

Figura 12. Imagem de MET para o fotocatalisador OMCG
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Figura 13. (a) Adsorção; (b) eficiência de descoloração do corante azul de metileno em reações foto Fenton no 
intervalo de tempo de 90 minutos; (c) processo foto Fenton nos intervalos de tempo de 15, 30, 45, 60 e  

90 minutos para o OMC; (d) OMCG

Figura 14. Eficiência de descoloração do corante azul de metileno 
em reações foto Fenton nos intervalos de tempo de 15, 30, 45, 60 e 

90 minutos

Figura 15. Reutilização do catalisador OMCG na descoloração do 
corante AM em reações foto Fenton heterogêneo, após cinco ciclos 

subsequentes

são respectivamente iguais a 0,0441 L mg-1min-1 e 0,9171; 
e 0,0722 L mg-1min-1 e 0,9609. A constante da velocidade 
de reação é dependente da formação do radical hidroxila 
(OH•), verificando que houve um aumento da taxa para 
o OMCG quando comparada ao OMC no processo foto 
Fenton heterogêneo. 

4. Considerações Finais

A síntese dos óxidos mistos a partir do cátodo e do 
ânodo de bateria automotiva exaurida do tipo LFP, utilizando 
ácido sulfúrico e o peróxido de hidrogênio como oxidante, 
resultando em óxidos magnéticos com características 
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Figura 16. Gráfico do estudo da cinética de segunda ordem da reação de 
descoloração do corante azul de metileno em reações foto Fenton

satisfatórias para aplicação como catalisadores no processo 
de remoção de corantes em efluentes industriais. A análise 
de MEV e MET revelou a presença de partículas em escala 
nanométrica com formas irregulares e aglomeradas. A 
análise de DRX indicou picos característicos de ferrita de 
cobre, enquanto as análises de EDS identificaram a presença 
de Al, Cu, Fe, O, P, C e Si. 

A atividade catalítica dos óxidos mistos foi avaliada na 
reação foto Fenton heterogêneo. Os resultados mostraram 
que os materiais apresentaram eficiências de 88% (OMC) 
e 98% (OMCG) no tempo de 90 minutos, evidenciando 
que o suporte de grafite no material melhora o processo 
de descoloração do corante azul de metileno. O estudo de 
cinética indicou que as reações seguem uma cinética segunda 
ordem, com constantes de velocidade e coeficientes de 
correlação de 0,0441 L mg-1min-1 e 0,9171 respectivamente, 
para o OMC, e 0,0722 L mg-1min-1 e 0,9609 para OMCG.

Assim, conclui-se que a reciclagem de baterias esgotadas 
do tipo LFP se apresenta como uma estratégia eficaz para 
reduzir os impactos ambientais associados ao descarte 
inadequado e à exploração mineral. A recuperação e 
reutilização de seus componentes, tanto na produção de 
novas baterias quanto na síntese de novos materiais que 
podem ser utilizados como catalisadores no processo de 
remoção de corantes. Além disso, alta estabilidade do 
material foi observada após os cinco ciclos de reutilização, 
o que demonstra que esse material pode ser usado como 
um promissor catalisador no tratamento de efluentes 
contendo corantes pelo processo foto Fenton, contribuindo 
para a promoção de uma economia circular, garantindo a 
sustentabilidade ambiental. 
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