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1. INTRODUCAO

O elemento titanio € um metal cujo nimero atémico € 22 e a massa 47,90 u e
quando em contato com oxigénio ou agua forma éxido de titdnio que pode estar nas
seguintes estruturas: TiO, Ti2Os ou TiO2, sendo este Ultimo o mais comumente
encontrado. Aproximadamente 95% dos concentrados de minerais de titanio
extraidos no mundo séo utilizados na producéo do diéxido de titanio (TiO2) (CETEM,
2005).

A ceramica TiO2 pode apresentar diferentes estruturas cristalograficas, sendo
elas: rutilo (tetragonal), anatasio (tetragonal) e brookita (ortorrdbmbico), sendo as
duas primeiras citadas as mais estaveis (KASEMO, 1983). Geralmente a brookita é
mais instavel e de menor interesse, sendo extremamente complicada de sintetizar,
gquando comparada as demais. A diferenca existente entre 0s sistemas
cristalograficos do rutilo e a anatasio sdo as distor¢cdes e disposi¢cdes de seus
octaedros, sendo que ambos possuem células unitarias que podem ser descritas
como um atomo de titdnio coordenado a seis &tomos de oxigénio em configuracfes
octaédricas (QOURZAL et al., 2005).

O di6xido de titAnio € o semicondutor, com cerca de 3,2 eV de gap e 2,7 de
indice de refracdo (LIDE, 1997) mais utilizado para tratamento de efluentes com
fotocatélise, pois apresenta vantagens que se destacam em relagcdo aos outros
fotocatalisadores, sendo elas: alta fotocondutividade, facilidade de aquisi¢cao, baixo
custo e inerte na auséncia de radiacdo ultravioleta (MILLS et al., 1993). Ainda, é um
oxido que apresenta acdes antifungicas quando aplicados na madeira (FILPO et al.,
2013) e muito utilizado como recobrimento de filmes finos (ARMOA, 2007). Sua
utilizacdo em tintas e plasticos, oferece alta durabilidade e resisténcia a intempéries
e ao calor, bem como aprimoramento do brilho, opacidade e alvura (SANTOS et al.,
2002).

As propriedades dos poés-ceramicos de TiO2, tornam-se superiores se
apresentarem alta area superficial, tamanho de particulas em escala nanométrica,
alta homogeneidade e fase com composicao quimica estavel (TANG et al., 2006) e
dentre os métodos utilizados para sintetizar nanopatrticulas, destaca-se o método
hidrotermal assistido por microondas, o qual segundo Shi et al., (2013) é definido
como método de formacgéo e crescimento de cristais por meio de rea¢des quimicas e
mudancas de solubilidade das substancias em uma solucdo aquosa acima da
temperatura e pressao ambiente em um sistema fechado.

Assim, neste contexto, este trabalho tem por objetivo sintetizar e caracterizar
nanoparticulas de TiO2 utilizando o método hidrotermal assistido por microondas.



2. METODOLOGIA

A sintese de TiO2 foi realizada pelo método hidrotermal assistido por
microondas, o qual é bastante inovador e eficaz na producdo nanoparticulas.
Utilizou-se como precursor o oxisulfato de titanio (TiOSOa4, 99,99%), massa molar de
159,96, diluido em solucéo de &cido sulfarico (H2SO (15% wt). Ainda, como agente
mineralizador o hidroxido de sédio (NaOH), teve por finalidade contribuir para a co-
precipitacdo dos hidroxidos durante a fase inicial do processo de sintese.

Primeiramente, preparou-se uma solucdo de NaOH com concentracédo de 0,3
em um béquer de 50 mL contendo agua destilada, sob agitacdo magnética. O
recipiente de teflon contendo o precursor TIiOSO4 com agua destilada (15ml) passou
para o agitador magnético, onde transferiu a solu¢cdo do mineralizador (NaOH),
anteriormente em agitacdo, permanecendo em constante agitacdo, até atingir
temperatura de aproximadamente 50°C e pH 14, com a finalidade de evitar a
formacéo de fases secundarias associadas a grupos carbonatos, formando assim os
oxidos hidréxidos de titanio, antes do inicio do tratamento hidrotermal. Por fim,
adiciona-se agua destilada até atingir no minimo 90% do volume do copo reacional,
para que atinja a eficiéncia méaxima referente a pressao autogerada.

Alcancando essas condicdes, a cela reacional, contendo o copo de teflon, foi
selada hermeticamente e acondicionada na cavidade de um sistema irradiador de
microondas (hidrotérmico assistido por microondas). Com a colocacao do fio terra e
do termopar, o sistema irradiador de microondas entdo € ligado e programada e
inicia-se o processo de aquecimento, sendo o patamar de 160°C com taxa de
aquecimento de 160°c/min. O tempo de sintese foi de 20 min.

ApOs cada sintese, o sistema foi resfriado a temperatura ambiente. O contetdo
presente no copo reacional foi lavado diversas vezes com agua destilada por um
processo de centrifugacdo a 5000 rpm até atingir pH 7 da agua de lavagem,
indicando a remocao dos residuos oriundos da reacdo. O pdé nanoestruturado de
TiO2 precipitado foi transferido para uma placa de petri e mantido a uma temperatura
de 60°C até a secagem do p6 ceramico.

Para a caracterizacdo do p6 de TiO:z utilizou-se a técnica de difracédo de raios-x
(DRX) para detectar a cristalinidade do p6 e qual a fase sintetizada. Ainda a
microscopia eletrénica de Varredura (MEV) foi utilizada com a finalidade de avaliar a
morfologia dos poros e a estrutura formada pela matriz do TiO2. Esta permitiu
visualizar uma imagem da amostra, a qual da informacgdes da superficie da mesma.

3. RESULTADOS E DISCUSSAO

O difratograma de raios-x (DRX) do p6 de TiO2 obtido pelo método hidrotermal
assistido por microondas, sintetizado a 160°C em 20 minutos, demonstrou formacgao
de TiO2 nas fases anatase e rutilo, sendo a primeira fase a que predominou na
sintese.

A microscopia eletrbnica de varredura foi necesséaria para visualizar se as
condicbes de sintese utilizadas geraram amostras em escala nanomeétrica, bem
como a forma dos gréos e como eles se aglomeram, conforme Figura 1. Percebe-se
gue os pos de TiO2 formaram uma morfologia aproximadamente esférica. Ainda, por
as particulas serem muito pequenas, possuem grande area superficial e
frequentemente podem se agregar, as quais formaram agregados de
aproximadamente 3,8 micrometros. Estes pds nanoestruturados foram produzidos
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para impregnar na madeira como um novo tratamento que proporcionasse melhorias
nas propriedades fisicas, mecanicas e/ou bioldgicas, e esta analise mostrou que a
sintese gerou pés com diametro médio de aproximadamente 500 nm. Tendo em
vista que a madeira utilizada para o estudo € uma conifera, e estas possuem poros
(traguedides) com comprimento que varia de 2,5 a 5,0 milimetros que é cerca de
100 vezes ou mais do seu diametro, considera-se que a metodologia utilizada para a
obtencédo do TiO2 nanoestruturado foi eficiente para esta finalidade.
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Figura 1. Microscopia eletronica de varredura de TiO2. a e b — visualizagéo da
morfologia do pé; ¢ e d — visualizacao dos aglomerados de TiOx.

4. CONCLUSOES

O método hidrotermal assistido por microondas foi eficiente para a obtencéo
de pd nanoestruturado de TiOz cristalinos e nanométricos. Observou-se a formacao
cristais na fase anatase e rutilo e visualizou-se sua caracteristica estrutura
cristalografica tetragonal, por meio de andlises de difracdo de raios-x e microscopia
eletrdnica de varredura, respectivamente.
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