Sociedade Brasileira de Quimica ( SBQ)

Propriedades morfolégico-estruturais de TiO, e TiO, dopado com
enxofre sintetizados por método sol-gel

Reginaldo da Silva Santos (PG)*, Claudia Longo (PQ). *rsantos@igm.unicamp.br

Grupo de Fotoeletroquimica e Converséo de Energia, Inst. Quimica da UNICAMP. CP 6154, 13084-971,Campinas-

SP.

Palavras Chave: TiO,, dopagem, sol-gel, 6xido semicondutor.

Introducéao

O &ido de titdnio é um dos semicondutores mais
utilizados para aplicaces relacionadas a conversao
de energia solar. Contudo, sua energia de banda
proibida (band gap) corresponde a E,y = 3,2 eV para
a fase anatase e a fotoatividade é observada apenas
para radiacdo UV com ? < 380 nm. A dopagem do
TiO, com enxofre (S-TiO,), permite reduzir o E,,
tornando o material ativo na regido visivel do espectro
solar.™ Visando obter um éxido que apresente maior
aproveitamento da luz solar para aplicacbes em
células solares e na desconta-minagcdo de agua por
fotocatélise = heterogénea, investigaram-se  as
propriedades de TiO, e S-TiO, sintetizados pelo
método sol-gel.

Resultados e Discussao

Suspensbes dos Oxidos foram obtidas a partir da
hidrélise de solucdes de isopropdxido de titanio (TIP)
e acetilacetona (acac) em isopropanol. A coloracéo
amarela desta solu¢do indicou a formacdo do
complexo acac-TIP, confirmada por analises de
espectroscopia de absorcdo no infravermelho. Para
hidrélise, adicionou-se agua ou solucdo aquosa de
tiouréia com razao molar S/Ti variando de 0,17 a 1 %.
Apés evaporacdo do solvente e tratamento térmico a
450 °C por 12 horas um p6 branco de TiO, e S-TiO,
de coloracéo amarelada foram obtidos.
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Figura 1. Difratogramas @esraios-X para amostras de
TiO, e S—TiO, antes (curvas a’' e b’) e apds tratamento

térmico a 450 °C (curvas a e b).

Andlises por difracdo de raios-X revelaram que as
amostras recém-preparadas eram amorfas (Fig. 1,
curvas a' e b’). Apls calcinacdo, apresentaram
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estrutura cristalina de anatase (Fig.1, curvas a e b). O
tamanho dos cristalitos estimado pela equacdo de
Scherrer (D = 0,9 ? / B cos ?), para o pico (101)? foi
de 20 e 25 nm para TiO, e S—TiO,, respectivamente.
Andlises de microscopia eletrdnica de varredura
(MEV) revelaram morfologia similar para todas as
amostras calcinadas. De modo geral, observaram-se
particulas com 1 a 2 um de diametro (Fig.2a),
constituidas por aglomerados de particulas menores,
com didmetros de 20-50 nm (Fig.2b).

Figura 2. Imagens MEV de TiO,(a) e S-TiO, (b)

Para as amostras de S-TiO, obtidas

apos
calcinacdo, a presenca de enxofre foi identificada por

analises de energia dispersiva de raios-X Em
prosseguimento a este trabalho, serdo avaliadas as
propriedades fotoeletroquimicas de filmes das
amostras e sua possivel aplicacdo em fotocatalise e
em células para conversao de energia solar.

Conclusoes

Amostras de TiO, e S—TiO, foram sintetizadas a partir
de TIP, acac e tiouréia por método sol-gel. Apés
calcinacdo, obtiveram-se amostras com estrutura
cristalina de anatase, constituidas por aglomerados
com tamanho médio de 1 a 2 um formados por
pequenas particulas de c.a. 20-50 nm de diametro.
As amostras apresentaram propriedades morfolégico-
estruturais muito similares, porém, a presenca de
enxofre foi detectada por analises de energia
dispersiva de raios-X nas amostras de S—TiO,.
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