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1. INTRODUCAO

Com o desenvolvimento da industrializacdo e o crescimento desmedido da
populacdo mundial, a contaminagcdo ambiental, em especial causados por
poluentes organicos, torna-se um problema cada vez mais grave em todo o
mundo. Sabe-se que a posse de agua limpa determina se uma area é adequada
para a habitacdo humana (TENG; ZHANG; WANG, 2015).

Procurando resolver isto, nos ultimos anos, varias técnicas, tém sido estudados
para a remocao de poluentes organicos da agua residual (GOMATHI DEVI et al.,
2009)(TANG et al., 2012)(EL SALIBY et al., 2013). Dentre estas, a degradacao
fotocatalitica de compostos organicos utilizando particulas em suspenséo de TiOz
em sua forma anatase imobilizado como catalizador, tem atraido muita atencao
devido ao seu potencial de purificar aguas (ALHAKIMI; GEBRIL; STUDNICKI,
2003)(PARRA et al., 2004).

No entanto, a separacdo do pd fino de TiO2 a partir da solucdo apls a
degradacdo é morosa e dispendiosa apresentando algumas desvantagens na sua
separacao e recuperacao a partir da dgua (ASAHI et al., 2001).

Por estes motivos a utilizacdo de TiO2 imobilizada vem ganhando grande atencgéo
em aplicacdes de campo. Dentre as matrizes utilizadas, as Fibra de carbono (FC),
apresentam propriedades apropriadas para este fim como: boa adsorcao,
coloracdo escura e estrutura de poros uniforme (DE MIGUEL et al.,
2002)(DANELLI, 2005). Além disso, o efeito sinérgico entre o TiO2 e carbono
pode retardar grandemente a recombinacdo dos elétrons foto-induzidos e furos,
que conduz ao melhor desempenho fotocatalitico de TiO2 (WOAN;
PYRGIOTAKIS; SIGMUND, 2009). Para obter-se um melhor desempenho na
impregnacao das nanoparticulas, faz-se um tratamento superficial na FC visando
alteracBes em sua superficie, facilitando assim a impregnacdo (DANELLI, 2005).
Portanto, FC foi selecionado como matriz para o carregamento de TiOz por dois
métodos distintos sendo elas por impregnacéo e a outra via sintese hidrotérmica
assistida por micro-ondas (SHM). As nanoparticulas via SHM apresentaram-se
em maior quantidade na superficie da FC, com menos defeitos cristalinos e
morfologia bem definida, sem a necessidade de tratamentos posteriores a sintese
(LIU; XUE; LI, 2008)(ORTIZ-LANDEROS et al., 2012)(YU; LIU, 2007)(ZHAN et al.,
2011).

2. METODOLOGIA

Todos os reagentes utilizados possuiam grau analitico e foram usados sem
purificacdo adicional. O tratamento da superficie das FC foi realizado com acido
nitrico (HNO3) concentrado, pelo qual pedacos de tecido de fibra de carbono com
dimensdes 30 mm? foram imersos na solugcdo de HNOs3 durante 30 min visando
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aumentar a area superficial, criando defeitos na superficie, facilitando assim a
impregnacao das nanoparticulas. Um pedaco de fibra sem tratamento (0 min) foi
utilizado como controle (untreated). Apos o tratamento, as mesmas foram lavadas
em agua destilada a 100 °C e posteriormente secas em estufa a 50 °C durante 2
h (treated). Foram adicionadas 1 mol de TiO2 P25 em 100 ml de agua destilada
formando uma solucéo aquosa de 1 mM e dispersadas utilizando um ultrassom de
ponta durante 15 min. Nesta solucdo foi imersa em uma FC tratada, pelo qual
permaneceu durante 24 h, visando a impregnacdo das nanoparticulas de TiO2
P25 (CF+P25).

Para a sintese hidrotérmica assistida por radiagdo micro-ondas do TiO2 e do
nanocomposito, o glicolato de titanio foi previamente preparado e armazenada
para uso posterior (WANG et al., 2011). Ambas amostras foram sintetizadas
dentro de um vaso de PTFE num forno de micro-ondas de temperatura controlada
(Electrolux, MEF41, a Brasil). Primeiramente, para a sintese em p6 puro, 0,30 g
de glicolato de titanio preparado anterior foram dispersos em 50 ml de etanol
absoluto (Synth, A1084.01.BJ, Brasil) utilizando uma sonda de ultrasom (original,
Desruptor, Brasil) durante 20 min. Posteriormente, 50 ml de agua destilada foram
adicionados a solugdo anterior e sonicada durante 2 min. A disperséo final foi
colocada no vaso de PTFE e aquecido a 150 °C durante 20 min. Depois de se
arrefecer para a temperatura ambiente, o precipitado branco foi recolhido e lavado
trés vezes com etanol absoluto, secou-se em forno (DeLeo, A5SE, Brasil) sem
circulacdo de ar durante 12 h e armazenadas para posteriores caracterizagdes
(Porous TiOz2). A sintese de nanocompdsitos seguiu 0s mesmos procedimentos e
as condi¢des utilizadas para a sintese de TiO2 em p6 puro, diferindo apenas pela
adicdo de um pedaco de fibra de carbono com dimensdes de 30 x 30 mm para
dentro da dispersdo glicolato de titanio. O nanocompdésito foi lavada dentro de
agua destilada por varias vezes, até que nenhuma particulas pudesse ser notado
visualmente ao longo das fibras, seguido por secagem em forno durante 12 h
(CF+Porous).

3. RESULTADOS E DISCUSSAO

3.1 MICROSCOPIA ELETRONICA DE VARREDURA COM EMISSAO DE
CAMPO (FEG)

A figura 1 corresponde as amostras analisadas por FEG com as diferentes rotas
de impregnacao. As figuras 1 (a) e 1 (b) representam a amostra CF+P25 pelo qual
podemos observar as nanoparticulas uniformemente distribuidas, mas
apresentando uma pequena quantidade de TiO2 sobre a superficie quando
comparado com a amostra CF+Poroso mostrado nas figuras 1 (c) e 1 (d). Este
fato pode ser explicado pelo fato dos materiais a base de carbono serem bons
absorvedores de micro-ondas. Como estes materiais tém alta condutividade
térmica e podem converter a energia da radiacdo em energia térmica, o calor
gerado é instantaneamente transmitida aos reagentes (MENENDEZ et al., 2010).
Isto explica a melhor impregnagdo das particulas de TiO2 sobre as fibras de
carbono quando se utiliza a sintese hidrotérmica por micro-ondas, como pode ser
confirmado na figura 1. Os aglomerados e tamanhos de particulas variam
dependendo do solvente e poténcia do micro-ondas utilizado (PERIYAT et al.,
2010).



Figura 1 — Imagem de microscopia FEG das amostras de fibra de carbono

recobertas com TiO2: (a) CF+P25 x10.000, (b) CF+P25 x50.000, (c) CF+Porous
x10.000 and (d) CF+Porous x50.000.

4. CONCLUSOES

Os nanocompaositos CF+Porous foram sinterizados com sucesso via SHM quando
comparado com outros métodos de impregnacao convencionais. Com o auxilio de
um tratamento quimico usando HNOs na superficie da fibra de carbono, os
defeitos foram criados no substrato, corroborando, assim, com o crescimento in
situ de nanoparticulas ultrafinas de TiO2. Este método apresenta um custo eficaz,
de energia eficiente, uma sintese rapida, limpa, resultando em uma camada
homogénea e de espessura controlada de TiO2. Estes resultados adquiridos séo
consequéncia da radiacdo de micro-ondas, que diferem de outras técnicas de
aquecimento, devido a sua penetracdo, que aquece rapidamente o volume do
material, permitindo uma sinterizacdo eficiente e rapida. Combinando as
vantagens de ambos os materiais fibra de carbono e nanoparticulas de TiOz2, o
nanocompoésito de caracteristicas flexiveis pode ser aplicado em varias areas
dentre elas, sensores, dispositivos fotovoltaicos e aplicagdes em fotodegradacao.
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