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Introducao |

TiO, é largamente utilizado na area de catdlise,
por exemplo como suporte e como fotocatalisador.’
Particularmente, o TiO, em escala nanométrica é
bastante usado por sua alta &rea superficial e pelas
propriedades relacionadas ao efeito quantico de
confinamento. No entanto, os altos custos
relacionados a filtracao/recuperagéo e a tendéncia a
aglomeragédo das nanoparticulas limitam seu uso e
acabaram por estimular a utilizagdo de suportes
para a titAnia nanométrica como uma alternativa aos
problemas  supramencionados.? A  SBA-15,
principalmente por sua alta area superficial e
estabilidades térmica e fisica, € uma matriz que se
adéqua aos propositos apresentados. Neste
trabalho, descrevemos uma metodologia de ciclos
de impregnagéo da SBA-15 com di-(n-propoxi)-di-(2-
etilhexanoato) de Ti (IV) e decomposicédo térmica
que permite o controle do tamanho do TiO,
nanométrico que reveste os poros da SBA-15.2

Resultados e Discussao |

O perfil obtido por SAXS da SBA-15 apés
sucessivos ciclos de impregnacao-decomposicao
(CID) (Fig 1) apresenta trés sinais caracteristicos da
SBA-15 silicica e indicam que organizagao
hexagonal dos mesoporos é preservada apds os
CID. O deslocamento dos sinais observado para as
amostras de SBA-15/xTiO, (onde x representa o
nimero de CID) em relagcdo a SBA-15 pura indica
contragao da cela unitaria de 11.8 para 10.5 nm.
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Figura 1. Perfil SAXS (a) da SBA-15 pura
(d) da SBA-15/xTiO,,
respectivamente.

As isotermas de adsorcdo-desor¢cdo de N, das
amostras SBA-15/xTiO, (Fig 2 A)apresentam perfil
tipico da SBA-15 silicica (tipo IV com histerese do
tipo H1). Com CID sucessivos, a adsorgéo se
apresenta de maneira menos ingreme e a histerese
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(b), (c)

e e
com x = 3, 7 e 10,

se torna mais alargada, o que sugere que o CID
resulta na formacao de uma camada homogénea de
TiO2 no interior dos mesoporos da SBA-15. Essa
camada se torna progressivamente mais espessa
com o aumento do numero de CID, porém sem
causar obstrucdo dos mesoporos.
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Figura 2. (A) Isotermas de adsor¢ao-dessorcao de
N, (distribuicdo de tamanho de poros no detalhe) e
(B) espectros de UV-Vis (reflectancia) (valores
calculados de banda proibida no detalhe) da (a)
SBA-15 pura e (b), (c) e (d) das amostras de SBA-
15/xTiO,, com x = 3, 7 e 10, respectivamente.

O valor da banda proibida do TiO, foi calculada a
partir dos espectros de UV-Vis das SBA-15/xTiO,
(Fig 2 B). Variagdes no tamanho da banda proibida
em semicondutores em escala nanométrica estao
associados a variagbes de tamanho. Para as
amostras SBA-15/xTiO,, observa-se que o aumento
no nimero de CID causa deslocamento da banda
proibida para menores valores e indica um aumento
do tamanho do TiO, nanométrico presente no
sistema.

Conclusoes |

A metodologia CID utilizada é adequada para o
preparo de SBA-15 com mesoporos revestidos com
TiO, nanométrico. Variagdbes no numero de CID
permitem o controle da espessura do revestimento
de TiO,, da area superficial especifica e da energia
da banda proibida do material final.
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