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Compostos de TiO2 sdo muito utilizados na fotocatalise devido a sua alta reatividade,
estabilidade fisica e quimica, baixa toxicidade e custo. Em particular, nanoestruturas de TiO»,
como nanotubos (NTs) e nanoparticulas (NPs) tém sido usadas pois sdo Uteis para a
degradacdo fotocatalitica de varios contaminantes organicos e também podem agir como
fotocatalisadores para a geracéo de H. e O2 pela dissociagdo fotocatalitica da agua ou reforma
fotocatalitica de alcoois a temperatura ambiente. Diversos métodos tem sido desenvolvidos
para sintetizar nanoestruturas cristalinas de TiO2, incluindo a técnica sol-gel, processo
hidrotérmico, anodizacdo, entre outros. Além desses métodos, o processo hidrotérmico
assistido por micro-ondas tem mostrado ser superior devido a sua rapidez, aquecimento e
condicdes reacionais homogéneos. Além disso, a quimica assistida por micro-ondas (MWAC)
é considerada uma técnica ambientalmente correta e foi utilizada para a sintese das
nanoestruturas deste estudo.

As nanoestruturas de TiO, foram sintetizados por MWAC utilizando o equipamento
MARS 6 da empresa CEM Corporation. P25 (EVONIK) foi utilizado como precursor de TiO>
para a sintese dos NTs de TiO2 em uma solugio aquosa de NaOH 9,0 mol.Lt. A mistura foi
aquecida por irradiagdo micro-ondas durante duas horas a 180°C. A solucdo dos NTs foi
neutralizada com HCI, para posteriormente os NTs serem lavados com agua destilada e
etanol, respectivamente. Finalmente os NTs foram calcinados a 400°C por quatro horas.
Enquanto que as NPs de TiO> via MWAC foram sintetizadas utilizando uma solucéo
precursora aquosa de Titanium(IV) bis (ammonium lactate) dihydroxide (TALH). Foram
utilizados 10mL de TALH e 90mL de NH3z 0,1 mol.L? e essa solugdo foi aquecida por
irradiacdo micro-ondas a 160°C por 10min. Os NTs e NPs sintetizados foram analisados por
diversas técnicas: espectroscopia UV-Vis e UV-difuso, difracdo de raios X (DRX),
microscopia eletrdnica de transmissdo (MET) e espectroscopia de fotoelétrons excitados por
raios X (XPS). Testes de degradacdo de corante organico, utilizando indigo carmim, foram
realizados em um reator fotoquimico de quartzo com diferentes concentracbes de NTs. No
caso da producdo fotocatalitica de Hz, com ambas as nanoestruturas de TiO2, foi utilizando
um reator de teflon com janela de quartzo. Ambos os testes foram realizadas com irradiacao
UV-vis utilizando uma lampada de Hg/Xe de alta pressao e 350 W de poténcia maxima.

Imagens dos NTs de TiO2 obtidas em andlise realizada no MET mostraram a formagéo
de nanotubos com didmetro abaixo de 8 nm e espessura da parede abaixo de 2nm, quando o
precursor foi o P25. A presenca de NPs de TiO, também pode ser observada em diferentes
quantidades dependendo das condi¢6es de sintese utilizadas. Quando o precursor utilizado foi
0 TALH uma absorcdo no UV tipica de compostos de TiO2 pode ser observada, confirmando
sua presenca. Foi possivel confirmar a formagéo de nanoparticulas atraves de imagens obtidas
durante analise realizada no MET. O didametro médio das NPs de TiO- foi de (4,10£ 0,48) nm.
A medida do band gap foi de (3.52 + 0.02) eV para 0s NTs e de 3,10 eV para as NPs.

A degradacgdo fotocatalitica do corante mostrou uma taxa de degradacdo maxima de
1,72 x 102 min. Enquanto que as producdes de H, medidas foram de 2,12 umol/h.g para os
NTs e de 7,31 umol/h.g para as NPs.

Ainda se esta tentando sintetizar NPs de Ag pequenas o0 bastante para atuarem como
sensibilizadores eficientes nas nanoestruturas de TiO» para tentativas de producdo de Hz no
visivel.



