Sintese de nanotubos de titanio
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estabilizadas por
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» INTRODUCAO

Matrizes de TiO, na forma de anatasio sao utilizados como fotocatalisadores devido sua
consideravel capacidade de absorcao de radiacao ultravioleta, assim sendo utilizadas
na degradacao de corantes e contaminantes. Matrizes de anatasio apresentam baixa a
rea superficial(= 45 m?g1t). A calcinacdo de nanotubos de titanio (NTTiO,) conduz a
obtencdo de materiais com area superior a 100 m2g?t. A insercao de nanoparticulas de
ouro (AuNP) em matrizes de anatasio pode ampliar a eficiencia fotocatalitica do
material. Nanoparticulas de ouro (AuNP) estabilizadas por silsesquioxanos i0nicos
podem ser adicionadas a matrizes de TiO2 pois este agente estabilizante pode formar
ligacoes covalentes em matrizes inorganicas. Neste contexto foram obtidas matrizes de
anatasio e NTTIO, impregnados com AUNP estabilizadas com silsesquioxano ionico

contendo o grupo cationico 1,4-diazoniabiciclo[2,2,2]octano.

EXPERIMENTAL

Os NTTIO, foram obtidos pelo método hidrotérmico, utilizando como precursor P25
Evonik. As amostras foram sintetizadas a partir da adicao de uma dispersao aguosa de
AUNP em trés diferentes momentos da sintese: A) antes da formacéo dos NTTIO,;
B) apos a formacéo dos NTTIO,; C) antes e ap0s a formacao dos NTTiO,, desta forma
foram obtidas as amostras Aul, Au2 e Au3. As matrizes Aul, Au2 e Au3 foram
submetidas ao processo de calcinacao sob a temperatura de resultando nas amostras
AulC, Au2C e Au3C, respectivamente. As amostras branco, que nao continham AuNP,
foram denominadas Bl (NTTIO,) e B2 (NTTiO,-calcinado). As amostras foram
caracterizadas por Espectroscopia no Ultravioleta-Visivel, Microscopia Eletronica de
Transmissao (TEM), Difracdo de Raios X (XRD) e isotermas de adsorcao e dessorcao

de N.,.

RESULTADOS E DISCUSSOES

As amostras contendo AuNP apresentam bandas Unicas de absorcao com maximos

proximos a 540 nm, indicando a presenca de AuNP esfericas como indicado na Fig. 1.
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Figura 1. Espectro na regiao do UV-Vis das amostras contendo AuNPs.

Na Fig. 2 observa-se que os difratogramas das amostras nao calcinadas apresentam

NICOS caracteristicos de trititanatos.

Figura 3. Difratograma das amostras
calcinadas.

Figura 2. Difratograma dos materiais nao
calcinados.

Os difratogramas dos materiais calcinados apresentados na Figu. 3, mostram que
todas as matrizes apresentam perfil caracteristico de anatasio, no entanto as amostras

Au2C e Au3C possuem menor cristalinidade.
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Figura 4. Imagens de TEM das amostras Au3 e Au3C.
Na Fig. 4, as imagens de TEM corroboram com o0s resultados de XRD e

espectroscopia na regido do UV-Vis. E possivel observar a presenca de NTTIO,
remanescentes nas amostras calcinadas AulC, Au2C e Au3C. Na Figura 4 é
observada a presenca de nanoparticulas de Au esfericas dispersas, mesmo na

amostra calcinada.

Na Fig. 5 sao apresentadas a distribuicao de mesoporos das amostras Au3 e Au3C,

asquais possuem perfis similares.
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Figura 5. Distribuicdo do diametro de mesoporos das amostras
Au3 e Au3C.

As isotermas de adsorcao e dessorcao de N2 mostram que todas as amostras sao

mesoporosas. As amostras B1, Aul, Au2 e Au3 apresentam diametro médio de poros
igual a 15 nm. Enquanto as amostras B2, AulC, Au2C e Au3C possuem diametro

medio de poros variavel entre 17 e 37 nm.

Amostra Area Superficial Volume de
(m2g1) poro/mesoporo
(cm3g™)
AU3 320 1,05
Au3C 314 1,20

As areas superficiais das amostras B1, Aul, Au2 e Au3 sao: 350, 379, 315 e 320 m2g-
1, respectivamente. As matrizes B2, AulC, Au2C e Au3C apresentaram as seguintes

areas superficiais: 108, 216, 285 e 314 m? g1, respectivamente.

Os resultados mostram que a insercao de AUNP nos NTTIO, dificulta a cristalizacao do
TiIO2 e conseguentemente evita a diminuicao da area superficial do material que nos

outros casos € menor apos a calcinacao.
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