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Resumo

Habran, Margarita; Marinkovic, Bojan; Morgado Junior, Edisson.
Desenvolvimento de nanopdés de TiO, anatasio para a elaboracao de
revestimentos aderentes, super-hidrofilicos e com alto desempenho
fotocataliticio. Rio de Janeiro, 2013. 101p. Dissertacio de Mestrado -
Departamento de Engenharia de Materiais, Pontificia Universidade Catdlica
do Rio de Janeiro.

No presente trabalho foi realizada a sintese do anatisio nanométrico
partindo de um precursor comercial de baixo custo, passando pelo estigio
intermediario de nanotubos de titanatos (TTNTs). Apdés a sintese alcalina
hidrotérmica os TTNTs foram tratados termicamente a 550°C em atmosferas de ar
(Amostras AM-1) e em vacuo (Amostra AM-2). As amostras AM-1 e AM-2
foram caracterizadas pelas técnicas de MET, DRX, BET, XPS, EPR, Potencial
Zeta, TG, como também foram testadas as propriedades fotocataliticas para o gis
inorginico NO e o corante orgénico téxtil Rodamina B. A amostra AM-1 foi
imobilizada em suportes de vidro de soda-cal por meio das técnicas de
impregnacdo, fazendo uso de uma solugdo contendo o precursor em etanol e
imersdo através da solucdo feita com PVA em dgua. Os revestimentos também
foram caracterizados pelas técnicas de MET, DRX, MEV-FEG, UV-Vis, Angulo
de contato, testes de aderéncia, qualitativo e quantitativo de acordo com a norma
ASTM D3359 — 09, além das suas propriedades fotocataliticas terem sido testadas
para o gas NO e o corante Rodamina B. A caraterizacdo das amostras AM-1 e
AM-2 conferiu a formagdo do anatdsio nanométrico nas condi¢des de sintese
empregadas. A amostra AM-1 exibe uma excepcional atividade fotocatalitica para
a degradacdo do gds NO em relag@o as amostras AM-2 e especialmente ao padrao
fotocatalitico internacional, P-25 (Degussa). Foi possivel imobilizar o nanopé
AM-1em substratos de vidro de soda-cal em condicdes de tratamento térmico em
atmosfera de ar, obtendo-se revestimentos de 6tima aderéncia, alta uniformidade,

porosidade e elevada super-hidrofilicidade.

Palavras-chave
Diéxido de Titanio; Revestimentos de TiO,; Super-hidrofilicidade;

Atividade Fotocatalitica; Abatimento de NO; Abatimento de RodaminaB.
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Abstract

Habran, Margarita; Marinkovic, Bojan (Advisor); Morgado Junior, Edisson
(Co-advisor). Development of anatase TiO, nanopowders and their
application in adherent, super-hydrophilic and photocatalytic
nanocoatings. Rio de Janeiro, 2013. 101p. MSc. Dissertation -
Departamento de Engenharia de Materiais, Pontificia Universidade Catdlica
do Rio de Janeiro.

In the present work the synthesis of nanometric anatase was carried out from
a low cost commercial precursor, which passes through an intermediary stage of
titanate nanotubes (TTNTs). After the alkaline hydrothermal synthesis, the
TTNTs were thermal treated at 550 °C in air atmosphere (AM-1 sample) and
vacuum (AM-2 sample). AM-1 and AM-2 samples were characterized by TEM,
XRD, BET, XPS, EPR, zeta potential and TGA as well as the photocatalytic
degradation of NO gas and Rhodamine B organic textile dye were studied. AM-1
sample was immobilized onto soda-lime glass substrates by impregnation and
immersion techniques using solutions of PVA-ethanol and PVA-water,
respectively. The coatings were also characterized by TEM, XRD, SEM-FEG,
UV-Vis spectroscopy, contact angle measurements and both qualitative and
quantitative adherence tests based on ASTM D3359-09. Furthermore, the catalytic
properties of the coatings were evaluated for NO and Rhodamine B dye
degradation. The characterization of AM-1 and AM-2 samples confirmed the
formation of nanometric anatase under the synthesis conditions used in this work.
The AM-1 sample showed an exceptional photocatalytic activity for the NO
degradation when compared with AM-2 sample and especially with the
international photocatalytic standard: Degussa P-25. AM-1 nanopowder were
immobilized on soda-lime glass substrates by the thermal treatment performed in
an air atmosphere leading to the formation of coatings with excellent adherence,

homogeneity, porosity and super-hydrophilicity.

Keywords
Titanium Dioxide; Coatings TiO,; Super-hydrophilicity; Photocatalytic

activity; abatement of NO; abatement of Rhodamine B.
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impregnacao, apos a aplicacao do teste, das amostras (a) AM-1 e

(c) P-25. Imagens correspondentes apds o processamento digital

(b) AM-1,e (d) P-25. 90
Figura 5.33- Curvas da fotodegradagao do gas inorganico NO com

as amostras AM-1 e P-25 imobilizadas em perolas de vidro pelas

técnicas de impregnagao e imersao. 92
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Lista de tabelas

Tabela 4.1- Classificagao dos resultados do teste de aderéncia
conforme a quantidade do material arrancado da superficie do
revestimento, de acordo com a norma ASTM D3359-09.

Tabela 5.1- Analise de fluorescéncia de Raios-X do material
precursor KA-100.

Tabela 5.2- Area especifica das amostras estudadas.

Tabela 5.3- Taxas de descoloracéo (K) da solugao dede
Rodamina B (absorbancia a 554 nm).

Tabela 5.4- Dados de angulo de contato para os revestimentos por
imersao e impregnacao das amostras AM-1 e P-25.

Tabela 5.5- Massa aproximado em miligramas dos nanopés AM-1

e P-25 imobilizados nas microperolas de vidro.
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Lista de abreviaturas

AC Angulo de contato

AM-1 Amostras tratadas em atmosferas de ar
AM-2 Amostras tratadas em atmosfera de vacuo
BC Banda de conducéo

BV Banda de valéncia

BET Area superficial

DRX Difracéo de raios X

FCC Craqueamento catalitico fluido

FRX fluorescéncia de raios-X

MEV-FEG Microscopia eletrdnica de varredura por efeito de

campo

MET Microscopia eletrénica de transmissao

PDF Powder Diffraction Files

PEG 6000 Polietilenoglicol 6000

PIE Ponto isoelétrico

PM Materiais particulados

POAs Processos Oxidativos Avancados

RPE Espectroscopia de ressonancia paramagnética
Eletrénica

TGA Analise termogravimétrica

TTNTs Nanotubos de titanato

TTNTs/H Nanotubos de titanato com alto teor de sédio

TTNTs/L Nanotubos de titanato com baixo teor de sodio

Uo Velocidade constante

uv Ultravioleta

XPS Espectroscopia de fotoelétrons excitados por raios-X
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