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1. INTRODUCAO

O didxido de titanio (TiO2) € um oxido semicondutor com band gap na faixa
de 3,0 — 3,2eV, o que o0 torna muito estudado pelos interesses em suas
propriedades fisicas, quimicas e por ser um catalisador eficiente, especialmente
devido a possibilidade de ativac&o utilizando radiacéo solar, mais especificamente
na regiao ultravioleta (WANG et al., 2014; DIEBOLD et al 2003; IOANNIS et al,
2001). Este pode ser encontrado em 3 fases distintas: anatase, rutilo e bruquita.
Na anatase, os octaedros compartilham cantos (vértices), enquanto na fase rutila
compartilham arestas, ambos formando estrutura tetragonal, sendo que na fase
rutila cada octaedro esta em contato com 10 octaedros vizinhos e na fase anatase
com apenas 8 (THIRUVENKATACHARI et al., 2008; PELAEZ et al., 2012;).

As fases anatase e rutilo apresentam maior atividade fotocatalitica, sendo a
primeira mais aplicada em reacdes fotocataliticas por apresentar maior
estabilidade catalitica e maior taxa de recombinagéo eletrén/buraco (OLA,2015).
Ademais, o TiO2 € um material de baixo custo, atoxico, insoluvel em &agua,
quimicamente estavel e resistente a fotocorrosdo (SADANANDAM et al., 2013).

O TiO2 pode ser obtido por diferentes rotas sintéticas, formando materiais
em forma de po, cristais ou na forma de filmes, nanotubos, etc. (AHMADI et al.,
2015; DONG et al., 2015; BENETTI et al., 2016). O uso do método solvotermal
assistido por micro-ondas para processamento de materiais possui potencial por
oferecer vantagens quanto a reducéo do tempo de processamento e economia de
energia (HU, L.; YU, 2010). Através deste método € possivel obter vantagens
como aquecimento uniforme, rapido e volumétrico (PERIYAT, 2010). Além disso,
o0 método pode reduzir significantemente o tempo de reacdo, assim como
temperatura elevada, levando a cristalizacdo rapida e simplificacdo no processo
de preparacdo de oxidos em escala nano e micrométrica (HUANG, YANG e
DOONG, 2011).

Sendo assim, o presente trabalho tem por objetivo obter o TiO2 através do
sistema solvotermal assistido por micro-ondas alcangando a fase anatase.

2. METODOLOGIA

O didxido de titanio foi obtido através do precursor isopropéxido de titanio
(TiOP). Para definir a quantidade de TiOP para alcancar 0,5g de TiO2 puro foi
feito o calculo estequiométrico da reacdo quimica, no qual foi determinada a
utilizacao de 1,779¢g de TiOP, obtendo uma concentracao de 0,0062mol/L.
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Primeiramente foi preparado 30mL de solucao utilizando 95% de alcool e
Q.S.P 30mL de &gua destilada ascrecentados num becker juntamente com
1,779g de TiOP. ApoOs para homogeinizacdo a mesma permaneceu sob agitacédo
constante por 10min e fluxo continuo de nitrogénio para evitar a formacdo de
fases secundarias, como carbonato de titanio.

Posteriormente a solucdo que ja estava no copo reacional foi transferida
para célula reacional de teflon, a qual foi acoplada e vedada, visto que se trata de
um sistema fechado de sintese.. A sintese foi programada para ocorrer em um
tempo de 10min a 140°C, com taxa de aquecimento de 5°C/min.

Feita a sintese do soluto de TiOP com 95% de &lcool, esta foi transferida
para um tubo falcon com o intuito de estabilizar o pH e eliminar qualquer
resquicio de impurezas. Para isso, foram realizadas centrifugacées de 5 min a
4000rpm para a lavagem. A primeira medicdo mostrou pH 5, levemente acido.
Feita a primeira lavagem com agua destilada a solu¢cdo mostrou pH 6. Retirado os
falcons da centrifuga e posto numa placa de petri para secar em estufa a 100°C
por 24h.

Apos secagem do pd, o mesmo foi trasferido para eppendorf andlise de
difracdo de raio-x (DRX), microscopia eletronica de varredura (MEV).

Com o objetivo de revelar informacGes sobre a estrutura cristalina do pé
alcangado foi utilizado o método de anélise ndo-destrutivo de Difracdo de Raios-X
(DRX). Para isto foi utilizado um difratdbmetro de anodo rotatério marca Bruker,
modelo D8 Advance, radiacdo Cu Ka (A =1,5406 A), com tens&o 40 kV e 150 mA
em um intervalo de 10 a 90° no modo 26 com abertura da fenda de divergéncia
de 0,5° e da fenda de recepcéao de 0,3°, usando passo de 0,02° com acumulacéo
de 1s/ponto.

Para obtencdo de uma imagem que fornecesse informacdes referentes a
forma das particulas, bem como dimenséo, utilizou-se a técnica de Microscopia
Eletrénica de Varredura (MEV). Esta técnica possui uma alta resolucéo, capaz de
analisar amostras na ordem de nandmetros. Foi operado um Microscépio
Eletrdnico de Varredura de alta resolugdo (MEV-FEG FEI Magellan 400L).

3. RESULTADOS E DISCUSSAO

Através da analise de DRX verificou-se que a amostra de TiO2 apresentou
a fase cristalina puramente anatase (Figura 1), em conformidade com a literatura.
Essa informacdo pode ser evidenciada pelos picos caracteristicos conforme os
planos cristalinos, 101,004,200,105,211,204 e 116 como reportado na literatura
por Bernardo e colaboradores (2009), referentes aos angulos 25,4°, 37,8°, 47,9°,
549, 54,49, 62,7°, 68,8° respectivamente. Observou-se que os picos de difracao
séo referentes a ficha cristalografica N° 21-1272.

Para a obtencdo de TiO2 sé&o utilizadas diversas rotas, dentre elas
podemos citar o método sol-gel realizado por Bezerra e colaboradores (2016)
para obter a fase puramente anatase, no entanto este método utiliza-se de
temperaturas elevadas (em torno de 450°C) € um periodo de sintese superior (4
horas) ao utilizado neste trabalho para alcangar o 6xido de fase semelhante ao
confirmado através da analise de DRX. Sendo assim, uma das vantagens de
utilizar o método de sintese assistido por micro-ondas € a reducdo drastica do
consumo de energia necessario para se obter a temperatura de sintese (em torno
de 140°C) e, também, a reducdo do tempo necesséario para a producdo dos
oxidos (10 minutos) em comparacéo aos metodos tradicionais de sintese.
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Figura 1 - (Difracdo de Raio-X de TiO2)

A Figura 2 mostra a imagem de MEV. Observa-se que as particulas de
TiO2 sédo aproximadamente esféricas na ordem de nanometros e por isso tendem
a se agregar, formando, neste caso, aglomerados em diferentes diametros, em
média de 200 nm.. Segundo Nakata e Fujishima (2012) esta morfologia esférica
de TiO2 apresentam normalmente volume elevado de poros, aumentando a
superficie de contato entre as particulas tornando-as bons canditatos para

utilizacdo em fotocatélise, testes posteriores a serem realizados com este
material.
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Figura 2 - (Microspocia Eletrénica de Varredura de TiO2



42 SEMANA XXVII CONGRESSO DE
Ll
‘i‘k S ety COClI INICIACAQ CIENTIFICA

4. CONCLUSOES

Com as analises realizadas fica comprovado que € possivel sintetizar TiO2
via sistema solvotérmico assistido por micro-ondas e obter a fase puramente
anatase, com caracteristicas semelhantes ao encontrado na literatura com rotas
diferentes das utilizadas no presente trabalho,reduzindo o tempo de sintese e
temperatura utilizados. Este trabalho € parte inicial para a realizagdo de outros
projetos envolvento diferentes parametros de sintese de TiO2 e suas influéncias
em aplicacdes deste material como fotocatalisador.
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