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Introducao |

Dioxido de titanio (TiO,) tem sido intensamente
investigado devido as suas propriedades oOpticas,
fotocataliticas' e eletroquimicas®. As principais fases
do material cristalino sdo a anatase e o rutilo.

A fase anatase é empregado em catélise e
suportes, enquanto a fase rutilo € mais utilizada para
Optica e eletrbnica.

Sendo assim, a caracterizacdo de fases cristalinas
e a sua distribuicdo € muito importante para o
desenvolvimento desta area. Neste trabalho foi
realizada a  caracterizagdo e  distribuicdo
rutilo/anatase de um filme de TiO, nanocristalino
pela técnica de Microscopia Raman Confocal.

Resultados e Discussao |

A solucéo coloidal foi preparada pela mistura de 6
g de TiO, P25 da Degussa (particulas de dimenséo
préxima a 30 nm que contém 70% anatase e 30%
rutilo) com 2 mL de agua deionizada e 0,2 mL de
acetilacetona, em um almofariz com um pistilo por
40 min. Finalmente, uma solugédo formada por 0,1
mL de Triton-X 100 e 8 mL de agua foram
adicionados a mistura, resultando na solugao
coloidal.

O método empregado para o espalhamento da
solucéo coloidal de TiO, sobre vidro foi a aplicagédo
com bastdo de vidro. Os filmes foram secos em
temperatura ambiente e sinterizados a 450 °C por 30
min.

O espectro Raman do filme, obtido com um laser
de excitagdo em 532 nm, apresentou bandas em
143, 144, 196, 396, 450, 518, 618 e 640 cm™. As
bandas em 144, 196, 396, 518 e 639 sao atribuidas
a fase anatase, enquanto as bandas em 143, 450 e
618 a fase rutilo’. Isso mostra que estdo presentes
as duas formas cristalinas.

Para verificar a distribuicdo de fase foi obtida uma
imagem Raman bidimensional do filme. As bandas
em 396 e 450 cm™ foram escolhidas para realizar o
imageamento. O resultado da imagem 2D (Fig. 1) é
mostrado como uma imagem claro-escuro de cada
banda seleciona, onde claro representa maior
intensidade da banda. A imagem 2D demonstrou
que o aumento da fase rutilo (450 cm'l) é
acompanhada pela diminuicdo da fase anatase (396
cm'l), como pode ser observado na Fig. 2.
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Fig. 1- Imagem Raman Confocal 13x13 um? utilizando objetiva
com aumento de 100 X. Imageamento em 396 cm? (esquerda)
e 450 cm™ (direita).
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Fig. 2- Espectro Raman focal dos pontos com maior intensidade
das bandas.

A imagem e o0s espectros Raman focais
demonstraram que o filme apresenta dominios da
fase anatase e da fase rutlo com dimensdes
micrométricas. Este padrdo de distribuicao,
provavelmente, foi gerado no processo de
sinterizacdo através da segregacdo das fases em
volta de um gérmen do cristal.

Conclusodes

A utilizacdo de Raman Confocal neste caso foi uma
excelente técnica para verificagdo do tipo e
distribuicdo de fases cristalinas no filme de TiO,. Foi
observado que as duas fases estavam presentes e
segregadas, formando dominios preferenciais na
regido estudada.
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