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SINTESE DE TIO, EMPREGANDO-SE O METODO DOS PRECURSORES
POLIMERICOS

Regiane C. Oliveira', Caue Ribeiro de Oliveira', Elaine C. Paris'
Universdade Federal de Sao Carlos
g.ianeoliveira@hotmail.com; elaine.paris@embrapa.br

Projeto Componente: PC5 Plano de Acao: PA3

Resumo
Neste trabalho, pds de TiO, foram preparados pelo método dos precursores poliméricos (Pechini). Estudou-
se a influéncia do pH da resina polimérica sob a cristalinidade e formagdo da fase. Os pos foram analisados

por difratometria de raios X.

Palavras-chave: TiO,, Método dos precursores poliméricos

Introducao

O o6xido de titdnio (TiO,) é um o&xido
anfétero, e polimoérfico, podendo existir em trés
formas cristalograficas: anatasio (tetragonal),
brookita (ortorrdmbica) e rutilo (tetragonal)
[SOARES et al., 2011]. Por ser um material
atoxico e quimicamente inerte, o TiO, ¢ aplicado
em diversas dreas, tais como pigmento branco,
células solares, purificacdo de meio ambiente e na
decomposi¢do do gas carbonico [COSTA et al.,
2006]. Recentemente o método dos precursores
poliméricos tem se destacado na obtencdo de pds
nanométricos, com tamanho de particula
controlado, alta pureza e homogeneidade quimica,
além de apresentar um custo relativamente baixo
[PECHINI, 1967]. Neste trabalho sdo
apresentados os resultados da sintese do TiO,
obtidos por meio do método dos precursores
poliméricos. Estudou-se a influencia do pH nas
caracteristicas estruturais dos pos de TiO,.

Materiais e métodos

Inicialmente o acido citrico (CsHgO7, 99,5%,

Dinamica) foi dissolvido em d4gua, sem
aquecimento e sob agitacdo. Em seguida foi
adicionado isopropoxido de titdnio
(Ti(OCH(CHjs),)4, 97%, Sigma-Aldrich),

mantendo uma relacdo molar de 1 mol de Ti (IV)
para 3 mols de acido citrico. Esta solucdo foi
mantida sob agitacdo e aquecimento, a
aproximadamente 100 °C, até a obten¢ao
de uma solugdo limpida, levemente esverdeada.
Nesta etapa ¢ obtido um meio reacional com pH

igual a 1. Entdo, uma outra solucdo, a fim de
verificar a influéncia do pH na sintese, 2 mesma
foi controlado adicionando hidréxido de amoénio,
(NH,OH, 27%, Synth), para um valor de
aproximadamente sete. A esta solugdo foi
adicionado etilenoglicol (C,HgO,, 99,5%, Synth).

Em seguida, a mesma foi submetida a uma
pré-calcinagdo a 300 °C por 2 h para o inicio da
pirdlise do poliéster. Para a obtencdo do o6xido
foram realizados tratamentos térmicos a 300; 400;
500; 600 e 700 °C por 2 h. Os pds foram
caracterizados por difragdo de raios X, na faixa de
10 a 80°, com velocidade de 1°/min.

Resultados e discussao

As Figs 1 e 2 apresentam o padrdo de __ raios
X dos pos de TiO, obtido pelo método Pechini,
com o valor de pH 4cido e alcalino (~7)
calcinados a 300; 400; 500; 600 e 700 °C por 2 h.
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Fig. 2: Difratograma de raios X dos pos de TiO,,
para o valor de pH alcalino. (*picos da fase
anatase; ° picos referentes a fase rutilo).

Observa-se que em ambos oS casos, na
temperatura de 300 °C ndo ha formagéo de fase.
Ja em 400 °C ¢ observado apenas a fase cristalina
anatasio, cujos picos de difragdo correspondentes
estdo identificados no padrio de difragio. Em
ambos os padrdes, pode-se observar que apartir da
temperatura de 500 °C, além da fase anatésio,
inicia-se a formacdo da fase rutilo. E possivel
observar também que para a resina de pH 1 a
formagdo da fase rutilo pura ocorre em 700°C,
diferente da resina alcalina. De acordo com a
literatura [RANGEL et al., 2000], o meio basico
facilita a aproximagdo dos grupos citratos,
efetivando a polimerizagdo realizada pelo
etilenoglicol, dificultando a perda de orgénicos ¢ a
mudangca de fase de anatasio para rutilo.
Favorecendo a formacédo da fase anatasio.

Conclusoes

O método de Pechini foi eficiente para a
obtencdo de cristais de TiO,. A analise de difragdo
de raios X mostrou que houve apenas a formagao
da fase anatasio em 400 °C, para ambas as resinas,
preparadas em pH igual a 1 e ~7. Entretanto, para
a resina de pH igual a 1 observou-se que em 700
°C houve a formagdo fase rutilo puro, sem
nenhum trago da fase anatasio. Portanto, pode-se
concluir que o pH influencia a cristalinida e a
formacéo de fase do TiO,.
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