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Resumo

Através de uma rota simples nanoheteroestruturas de TiO,/WO; foram sintetizadas pelo
método hidrotermal sendo avaliado seu comportamento fotocatalitico em relagdo a
diferentes propor¢des de WO; em TiO,. As heteroestruturas sintetizadas apresentaram
ambas as fases do TiO, e WO;, como observado por difratometria de raios X (DRX) e
confirmadas por espectroscopia Raman, mesmo em pequenas quantidades. A atividade
fotocatalitica sob radiacdo UV foi superior ao material de referencia, TiO,, mostrando-

se ativas também sob radiacdo visivel.

Palavras-chave: Sintese hidrotermal, heteroestruturas, fotocatalise

Publicac¢odes relacionadas
X Encontro da SBPMAT, Gramado-RS, 2011.

Introduciao

E bem conhecido que o acoplamento do TiO, com
outros 6xidos metalicos leva a um aumento em sua
atividade fotocatalitica, podendo estender a faixa de
absor¢do do espectro luminoso para a regido visivel
e reduzir os efeitos de recombinagdo dos pares
elétron-buraco melhorando assim sua atividade
fotocatalitica. [1,2] Diante disso, alguns trabalhos
na literatura mostram que a utilizagdo de
heteroestruturas a base de WO; fazem com que tal
problema seja solucionado, aumentando a atividade
fotocatalitica na regido de luz visivel, o que esta
relacionado ao seu bandgap, em torno de 2,6 V. [3]
Assim, este trabalho tem como objetivo a sintese de
heteroestruturas de TiO,/WO;, através do método
hidrotermal e avaliagio do seu potencial

fotocatalitico na degradagdo do corante organico
rodamina B (RhB), sob radiagdo UV e visivel.

Materiais e métodos

Nanoparticulas de WO; foram obtidas a partir do
tratamento hidrotermal do peroxo complexo [4],
utilizando o complexo H,WO,H,O, como
precursor, obtendo WOs/H,O, apés tratamento a
200°C por 24h. Para obtencdo das heteroestruturas,
nanoparticulas de WO3/H,0, previamente obtidas
foram tratadas na presenca de TiO, comercial na
célula hidrotermal a 200°C/4h sob agitagdo
magnética, nas proporgoes de WO; de 10, 20, 30,
40, 50, 60 e 80%. Caracterizagoes foram realizadas
por difratometria de raios X, espectroscopia Raman
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e fotoluminescéncia. Testes fotocataliticos foram
realizados na presenca de RhB na concentragdo de
5mgL" e monitorados por espectroscopia de UV-
vis.

Resultados e discussao

Através dos padrdes de difragdo de raios X (figura
1) as fases anatase (A) e rutilo (R) foram
encontradas para o TiO, comercial, para o
WO3/H,0, previamente obtido, a fase ortorrombica
foi encontrada (0-WO;) (JCPDS No. 35-0270). As
heteroestruturas apresentaram ambas as fases
presentes no TiO, e no WO;3/H,0,. Entretanto, para
as heteroestruturas com 10 ¢ 20% de WO; o sinal
referente ao WO3/H,0, ndo foi observado.

A(101)
R(101)

I

A: anatase
R: rutilo

A
*0-WO,

A AA A (a)

(b)

Intensidade/ u.a

26/ graus

Fig 1. Difratometria de raios X para TiO, (a),
heteroestruturas na propor¢do de WO; de 10% (b),
20% (c), 30% (d), 40% (e), 50% (), 60% (g), 80%
(h) c WO3/H202 (1)

Dessa forma, um mapeamento Raman foi realizado
para confirmagdo da presenga de WO; nas mesmas,
através de seu espectro caracteristico no modo ativo
Raman. Como pode ser observado pela figura 2,
sinais referentes ao WOj; foram identificados,
mesmo em pequenas quantidades, nas areas claras
das figuras 2a e 2b referentes ao TiO/WO3-10% ¢
Ti0,/W0O5-20%, respectivamente. O sinal em 708
cm’ se refere ao modo vibracional O-W-O e os
sinais em 394, 516 e 635 cm’' sdo bandas
caracteristicas da fase anatase do TiO,. Pode ser
observado também que o WO; niao esta distribuido
de forma homogénea nas heteroestruturas.

394

N

(b)

Fig. 2. Mapeamento Raman para TiO»/WOs-10% (a)
e TiIO/WO;-20% (b).

A atividade fotocatalitica ¢ apresentada na figura 4.
O material TiO, apresentou uma atividade
semelhante a0 WO5/H,0,, sob radiagdo UV e visivel
no periodo de tempo avaliado. Entretanto as
heteroestruturas apresentaram elevada capacidade
fotocatalitica, quando comparadas aos materiais
isolados. O material contendo 40% de WO; em TiO,
oxidou 70% da RhB em 135 minutos de contato
com a solu¢do do corante, enquanto o TiO, oxidou
cerca de 30%, nas mesmas condigdes. Sob radia¢do
visivel o material contendo 30% de WO; oxidou
cerca de 25% e apenas 8% foi observado para o
Ti0,. Isto se deve a capacidade de absor¢do do TiO,
apenas em comprimentos de onda menores que 405
nm. Ja para o WOs, a absor¢do ocorre em maiores
comprimentos de onda, entretanto ndo foi observada
clevada fotoatividade devido a rapida recombinagio
dos pares elétron-buraco, ndo havendo uma
formagao efetiva dos radicais oxidantes. [5]

014

120 150 180 210 240 0 60 8 100 120 140

(a) (b)

Fig. 3. Curvas de degradacdo fotocatalitica sob
radiagdo visivel (a) e UV (b).
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O efeito fotocatalitico ¢ proveniente da
configuragdo eletronica especifica do material, tal
como diferentes niveis de doadores/aceptores de
elétrons. Dessa forma, um estudo sobre a estrutura
eletronica dos materiais foi obtido por de espectros
de fotoluminescéncia (figura 4). No espectro obtido
para o TiO,, bandas referentes a transi¢cdes da fase
anatase foram encontradas, assim como efeitos de
confinamento quantico, que se deve a espectros de
maior intensidade [6]. Ja para o WOs/H,0,, o
espectro obtido apresentou menor intensidade, o que
significa maiores centros de recombinagdo, o que
leva a maior recombinagdo dos pares elétron-
buraco. Os espectros de fotoluminescéncia obtidos
para as heteroestruturas nao apresentaram grandes
diferengas entre si, apresentando intensidade e
comportamento similar ao espectro obtido para o
TiO,, o que se deve a maior razdo molar deste nas
heteroestruturas.

Intensidade/u.a.

T
460

T T T T T T
340 360 380 400 420 440 480

Anm

Fig. 4. Espectro de fotoluminescéncia para os
materiais.

Conclusoes

Heteroestruturas de TiO,/WO; foram obtidas
através do método hidrotermal, apresentando tanto
as fases do TiO, quanto do WO; como comprovado
por DRX e espectroscopia Raman. Os materiais
sintetizados  apresentaram  elevada  atividade
fotocatalitica sob radiacdo UV, sendo mais ativos
que o material de referencia, TiO, na fase anatase,
principalmente para a heteroestrutura TiO,/WOs-
40%. Sob radiacdo visivel os materiais isolados nédo
apresentaram  uma  atividade  fotocatalitica
significativa, o que estd relacionado a estrutura
eletronica dos mesmos. As heteroestruturas
apresentaram uma maior fotoatividade, entretanto
ndo foi significativa quando comparada a
fotoatividade obtida sob radia¢do UV.
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