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RESUMO
Sintese Sol-Gel de TiO2 foi desenvolvida utilizando suspensdes de tetraisopropdxido de

titAnio+acido citrico aquoso+etilenoglicol ou tretraisopropoxido de titanio+alcool
isopropilicotacido cloridrico, espalhadas sobre vidro-ITO (Doctor-Blade) e calcinadas a
400°C. Os filmes apresentaram boa aderéncia a superficie do vidro-ITO, Epg~3,4
eV (espectrofotometria UV-Vis), trabalho de adesédo de 0,14 J (édngulo de contato) e
fotopotencial de 30-40 mV (escuro e sob radiacdo 400 W em Na204(aq) 0,1 M), resultados
preliminares mas satisfatérios para fotocatalise.
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INTRODUQAO E OBJETIVOS
O desenvolvimento de novos materiais tem atraido a atencdo das pesquisas em Ciéncia
dos Materiais, devido ao importante papel desempenhado em diversas aplicagdes na



sociedade contemporanea ((Airoldi & Farias, 2004). Novos materiais inorganicos podem
ser preparados por diferentes métodos, como a técnica Sol-Gel, deposi¢ao térmica de
tetracloreto de metal, spray pyrolysis, deposigéo fisica por vapor e deposi¢gado quimica por
vapor (Yang et al., 2006). Dentre estes métodos, destaca-se a sintese Sol-Gel pela sua
simplicidade e versatilidade, permitindo a introdugdo de compostos quimicos orgéanicos
e/ou inorganicos no material final. A modificacdo da superficie de substratos através de
materiais proveniente da sintese Sol-Gel € muito bem-sucedida e tem alta demanda na
producao de novos materiais. O objetivo principal do projeto visa a preparagao de filmes
de 6xido semicondutor TiO2 a partir da sintese Sol-Gel e caracterizar suas propriedades
oOpticas, estruturais e eletroquimicas.

METODOLOGIA

O substrato vidro-ITO foi higienizado com agua e sabdo em banho ultrassénico por 5 min
e posteriomente com alcool isopropilico. Suspensao (Amostra 1) foi preparada com 500
mL de agua deionizada a 70°C + 39,7 g de acido citrico + 18,8 mL de isopropdxido de
titdnio + 24 mL de etilenoglicol. A Amostra 2 foi preparada similarmente a Amostra 1,
acrescentado acido citrico, 10 g. A Amostra 3 foi preparada com reagentes: 1,2mL de
isopropéxido de titanio + 30mL de A&lcool isopropilico + 0,4mL de acido
cloridrico. Suspensdes foram homogeneizadas (30 min. 90°C). Posteriormente,
suspensdes da Amostra 1 e 2 foram espalhadas sobre o vidro-ITO e calcinadas a 400°C
por 1:30 h. Diferentes deposi¢des com a Amostra 3 foram realizadas para melhorar a
adesao dos filmes de TiO2 sobre o vidro-ITO: (a) tratamento térmico do vidro ITO a 100°C
por 45 min. seguido de uma deposigao de suspensdo em diferentes camadas (1, 3 e 6)
(b) e deposicao de 25uL e 50uL. As suspensdes foram submetidas ao tratamento térmico
a 400°C por 1:30 h. Os Epg dos filmes de TiO2 foram
avaliadas utilizando espectrofotdmetro Bel SPECTRO LGS53, de 300-800 nm. O angulo
de contato foi estimado paraos filmes (Amostra  3)utilizando método da
molhabilidade. Aliquota de 20 pyL de agua deionizada foi depositada sobre a superficie do
filme de TiO2 utilizando uma micropipeta; iluminou-se com projetor de slides distante 2 m
da amostra. A imagem projetada na parede permitiu a determinagao do angulo tangencial
a imagem. O angulo de contato obtido foi aplicado na equagdo de Young-Dupré para
determinacao do trabalho de adesdo da gota a superficie (WsL). O fotopotencial foi

determinado em um circuito (amostra+barra de ferro+solugdo 0,1 molL"' Na204(aq)
+multimetro) no escuro e sob radiagao policromatica (lampada Hg-400 W).

RESULTADOS

A Ebg dos filmes de TiO2 das Amostras calcinadas foi estimada através dos espectros de
absorcdo de UV-Vis utilizando a extrapolacdo da curva de absorbancia em funcédo do
comprimento de onda. A interseccé&o da curva com o eixo x indica o comprimento de onda
da borda de absor¢ao do material (A), transformado em energia a partir da equacgao
Ebg(eV)=(.) x (/)/A (), com h (constante de Planck) de 4,14x10-15 eV.s, ¢ (velocidade
da h eV s ¢c ms m luz) igual a 3x108 m.s-1. Os valores encontrados estdo na tabela
seguinte. A Ebg obtida para o vidro FTO foi aproximadamente 3,9 eV, enquanto as
amostras 1 e 2 apresentaram Ebg ao redor de 3,3 eV. Somente a amostra 3 apresentou
um Ebg de 3,3 eV, o mais proximo da Literatura. A obtengdo do angulo de contato foi
realizado apenas com a Amostra 3. Esta analise permitiu a determinac¢ao do trabalho de
adesado da gota a superficie utilizando a equagédo de Young-Dupré (WSL = yLG (1 +
cosB)), considerando yLG igual a 0,072 N.m-1. De modo geral o trabalho de adesao



aumenta conforme aumenta as camadas; de 1 a 6 camadas, 128 mJ e 143 mJ,
respectivamente. Para comparagao, o vidro ITO apresentou 100 mJ. A diferenca de
potencial obtida para a célula eletroquimica (eletrodo de TiO2+ eletrodo de Fe em solugao
aquosa de Na2S04 0,1 molL-1), ou seja o fotopotencial foi 30 mV.

CONSIDERACOES FINAIS

Visualmente, os filmes obtidos pela sintese Sol-Gel apresentam aparéncia translucida e
boa aderéncia a superficie, que foi melhorada com a deposi¢gdo da Amostra 3. A Ebg de
todas amostras apresentaram valores inferiores ao apresentado pelo vidro-ITO, sendo os
valores mais préoximo da literatura (3,2 eV) os obtidos com os procedimentos adotados na
Amostra 3 (especificamente na deposi¢do de 50uL). Com relagdo ao parametro de
molhabilidade, observou-se que as amostras apresentam aumento da sua hidrofilicidade
conforme o aumento do numero de camadas depositadas comparadas ao vidro-ITO. O
fotopotencial obtido foi 30 mV, indicando fotoatividade do filme depositado sobre o
subtrato vidro-ITO. Os resultados obtidos indicam possivel utilizagdo dos filmes de TiO2
em fotocatalise heterogénea.

LINK DO VIDEO
https://drive.google.com/file/d/1NFzv-nEfYQO3pUuOXsZOSS8on7xlg1mD/view
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