SINTESE QUIMICA DE NANOPARTICULAS DE PRATA E NANOTUBOS DE TiO2
ASSISTIDA POR IRRADIACAO DE MICRO-ONDAS

Os nanomateriais tém propriedades surpreendentes se quando comparados com
0S seus homologos em massa, pois o0 aumento da razao superficie/volume faz
com gue os fenOmenos quanticos desses materiais sejam mais pronunciados.

A grande maioria dos metodos sintéticos usa 0 aquecimento convencional, que é
lento e nao-homogéneo, impossibilitando um controle eficaz no tamanho e forma
das nanoestruturas. Um metodo alternativo e ambientalmente correto € a

utilizacao de irradiacao de micro-ondas (MicroWave-Assisted Chemistry-MWAC)

[1]

Neste trabalho as sinteses foram realizadas utilizando um microondas caseiro e
um microondas de bancada, e partir de dois metodos predominantes: um deles
utilizando poliacrilamida, citrato de potassio e nitrato de prata [2] e 0 outro
utilizado o método poliol [3]. E para os nanotubos de titanio foram utilizados o
Titanio P25 Evonik em uma solucao de hidréoxido de sodio

Um potencial uso das nanoparticulas de prata sao suas propriedades
bactericidas, ou seja, revestimento de polimeros, materiais cirirgicos

e produtos com potencial contato com bactéerias. Também sao uteis na
fotodegradacao de contaminantes, um exemplo sao os nanotubos de TiO2
(propriedades fotocataliticas) com nanoparticulas de prata depositada.
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O meio reacional (10mL Poliacrilamida, 2mL Citrato de Potassio e 2ml de uma
solucao de AgNO3) era colocado no interior do reator de Teflon (construido pelo
laboratério) e irradiado pelo microondas caseiro.

No microondas de bancada CEM DISCOVER, ja existem reatores proprios,
porém o método continua o0 mesmo. Além disso o microondas de bancada tem
um melhor controle sobre a temperatura e a pressao do meio reacional.
Nanotubos (NTs) de TiO, (L ~1.5 pm, @ ~ 60 nm e espessura de parede de ~
20 nm) foram preparados por anodizacao em ETG + 0.25 wt.% NH4F + 10 wt.%
H,O com banho de ultra-som (potencial de 20 V). Apos anodizacao os NTs
receberam um tratamento térmico (400 °C por 3h em atmosfera de ar) para
converter totalmente em anatase [4].

Estes foram antes preparados com Titanio P25 Evonik em uma solucao 9M de
NaOH, irradiado por 2h.
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(1) Sintese de nanoparticulas pelo método
da poliacrilamida. Observa-se a formacao
das nanoparticulas pelo pico em 430nm.
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(2) Microscopia eletronica de transmissao

de uma sintese no micro-ondas caseiro,
Irradiado por 30s. Percebe-se a formacao das
nanoparticulas e sua disperséao.
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(3) Nanoparticulas de prata a partir do metodo poliol 0 00 S0 s 40 300 00 1
em micro-ondas convencional.

(5) Microscopia eletronica de transmissao
dos nanotubos de titanio sintetizados a

180°C por 2h

Binding Enurgy (V)

(4) XPS das nanoparticulas de prata
sintetizada pelo método com a poliacrilamida.
Comprova a formacao de prata com estado de
oxidacao zero.

-0,1 - \o i

In (C/C,)
A
/

®
-0.2 - \ \ _
UV (homogéneo) O O
TiO, NTs + Vis (> >= 400 nm) \ _
NPs Ag/TiO, NTs + Vis O o
-0,341 @ TiO2 + UV-Vis \ -
~O— NPs Ag/TiO, NTs + UV-Vis O
| ' ' ' ' | ' ' ' ' | ' ' ' ' |
0 1 2 3

Tempo de irradiacao (h)

(6) Degradacao do alaranjado de metila com luz
visivel (A = 400 nm) utilizando NTs de TiO, com e
sem impregnacao com NPs de Ag. Nota-se o efeito
do plasmon das NPs de Ag na degradacao com
luz visivel e UV-vis

* Nanoparticulas de Prata entre 3-10 nm foram sintetizadas por MWAC, uma técnica
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um grande potencial para a sintese de nanoparticulas.
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de duas horas de irradiacao) no microondas de bancada.

* Nanotubos de TiO2 (fase anatase) foram impregnados com as nanoparticulas de prata
sintetizadas, demonstrando sua capacidade de degradar poluentes com radiacao visivel
atraves da transferéncia dos elétrons do plasmon da Ag a banda de conducao do TiO2.



