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Introducao |

O comportamento fisico e quimico Unico das
nanoestruturas a base de TiO, e sua morfologia
diferenciada tornam esses materiais atrativos em
diversas areas como fotocatdlise e eletrocatélise,
sensores, baterias de fon litio e células solares.'
Neste trabalho, nanotubos de titanato (TiNTs) foram
obtidos por tratamento hidrotérmico do pé de TiO,-
anatase em meio basico. Em seguida, foi realizada a
funcionalizagdo com nanoparticulas de ouro
(AuNps) e posterior caracterizacdo através de
técnicas  microscépicas e  espectroscopicas
objetivando futuras aplicagdes como biosensores.

Resultados e Discussao |

O espectro FTIR para os TiNTs possui duas
bandas em 1625,7 e 3367,09 cm™, atribuidas as
vibragcdes dy.0.4 € Vo.n, respectivamente. A formacéo
dos nanotubos € verificada pela banda em 466,7 cm’
! atribuida a vibracéo vTi_o_Til, que foi confirmada
através da técnica de microscopia eletrbnica de
transmissdo (Fig. 01A). A banda fraca em 670 cm™
€ atribuida aos atomos de oxigénio coordenados
com ions Na" formando ligacdes do tipo Ti-O-Na'. A
presenca de ions Na' nas amostras de TiNTs foi
comprovada através de espectros EDS (1,04 keV) e
XPS (1072,8 eV). Outra fraca banda ocorre por volta
de 920 cm™, sendo atribuida as vibracdes de rede
de ligacbes Ti-O no TiOg. A relacdo Ti/O foi
determinada por EDS sendo encontrado o valor de
0,430. Este resultado é consistente com trabalhos
publicados na literatura e sugerem uma estrutura do
tipo titanato com composicéo Naz_XHXTi307.1

Conforme a Figura O01A, os TiNTs apresentam
multiparedes, extremidades abertas e didmetros
interno e externo da ordem de 3 e 9 nm,
respectivamente. A Figura 01B mostra os TiNTs
apo6s a funcionalizacdo com AuNps. De acordo com
as imagens, as AuNps estdo confinadas nas
cavidades ocas e/ou suportadas sobre a superficie
dos nanotubos. A auséncia de agente estabilizante
sugere que as AuNps podem interagir com o0s
atomos presentes na superficie dos TiNTs. A
maioria das AuNps exibe dimensdes da mesma
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ordem de grandeza que o didmetro dos TiNTs,
sendo uma forte evidéncia de que estas estejam
suportadas nas paredes internas dos nanotubos. A
presenca de nanocristais de ouro com estrutura do
tipo CFC é confirmada por SAED, sendo encontrado
0 espacamento de 0,2367 nm.

Figura 01. TEM: (A) T‘iN‘I’s’ e (B) Au-TiNTs.

A andlise composicional das amostras foi
investigada por XPS. A escala de energia foi fixada
com base no pico de 285,8 eV do Cls. O sinal de
fotoemissdo para o Ols se divide em 3 picos. O
primeiro pico em 531,25+0,15 eV € atribuido ao
oxigénio do TiO, (ligacbes Ti-O) e o segundo pico
com energia de 532,810,2 eV é atribuido ao grupo
OH (ligac6es Ti-OH). O terceiro pico possui energia
de ligagdo de 534,8+0,1 eV. Célculos teodricos
usando DFT atribuem esse pico a transi¢do (OH) -
0*(OH). Os espectros para o Ti2p exibem dois picos
em 459,5 e 465,3 eV, correspondendo as espécies
Ti2ps, € Ti2py,, respectivamente, indicando a
presenca de Ti** ApoOs a funcionalizagdo, a energia
de ligacéo do Ti2ps, desloca-se de 459,5 para 459,7
eV, o que pode ser atribuido a transferéncia de
elétrons do titanato para a banda de conducgédo das
AuNps. Essa transferéncia de elétrons resulta na
diminuicdo da densidade eletrbnica dos ions Ti*",
sugerindo a ocorréncia de interagdo entre os TiNTs
e as AuNps.

Conclusdes |

As analises por FTIR e EDS sugerem que o0s
nanotubos obtidos por sintese hidrotérmica exibem
estrutura do tipo titanato. Conforme os espectros de
XPS, a estabilizacdo das AuNps ocorre por
transferéncia de carga entre os TiNTs e as AuNps.
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