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Introducao |

O 6éxido de titénio sulfatado preparado pelo método
sol-gel é uma importante substancia na Catélise
devido as suas propriedades superécidas e fotocata-
liticas. Rotas de preparo usuais empregam H,SO, e
HNO; (este como promotor da pectizagéo do sol [1])
na obtencdo do éxido de titanio sulfatado, pois o
HNO; é de facil remocao. Durante o preparo, apéds a
precipitagdo do sol e repouso para formagao do gel,
este desenvolve uma cor amarela clara apés aqueci-
mento a 70°C [2]. Aumentando-se para 100°C, a cor
amarela passa para uma cor ocre claro. Na sintese
sem HNOj; nao se observam estas cores. Nosso
objetivo é relacionar esta coloragdo as provaveis
espécies oriundas do emprego de &cido nitrico na
sintese. Tal informacdo pode contribuir para
entender o papel do HNO; nas propriedades
superacidas do é6xido de titanio sulfatado.

Resultados e Discussao |

O o6xido de titanio sol-gel foi preparado a partir da
mistura de 2,0 mL de isopropdxido de titanio, 1,1 mL
de isopropanol, 0,1 mL de H.SO, e 0,2 mL de HNO3
em um béquer de 10 mL. A esta solugao gotejou-se
uma outra formada por 2,0 mL de isopropanol e 0,5
mL de agua destilada, sob agitacdo. Apds a
formacgéo do sol, bastante espesso, agitou-se com
bagueta e deixou-se em repouso por uma hora.
Entao, aqueceu-se a 70°C para evaporar o liquido
residual, restando um gel solidificado amarelo claro.
Retirou-se uma aliquota e aumentou-se a
temperatura para 100°C, obtendo-se um p6 ocre-
claro. Os espectros UV-visivel dos éxidos de titanio
foram obtidos pela técnica de reflectancia difusa,
num espectrometro Shimadzu UV3101PC, equipado
com esfera integradora. Espectros Raman
(Renishaw System 3000, linha 514,5 nm) foram
obtidos para procurar bandas atribuiveis a modos
relacionados ao anion nitrato. Para comparagao,
usou-se Oxido de titdnio comercial sulfatado (Tibras)
sem HNOj;. Na Figura 1, observa-se que os 6xidos
preparados com &cido nitrico possuem absorgdes
na regiao visivel do espectro, que aumentam na
direcdo do UV, resultando nas cores observadas. A
cor da amostra intensifica com o aumento da
temperatura de aquecimento.
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Figura 1. Espectros UV-Vis dos éxidos de titanio.

A Figura 2 mostra os espectros Raman das
amostras. Todos 0s espectros apresentam bandas
nas regides de 1000 e 1040 cm™ atribuiveis ao
sulfato coordenado [2]. As amostras preparadas
com HNO; mostram uma banda fraca em ca. 1230
cm’, ausente no TiO2 sem HNO,; que pode ser
devida a um modo de estiramento N-O.
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Figura 2. Espectros Raman dos 6xidos de titanio.

Conclusoes |

O &cido nitrico origina espécies que conferem uma
cor amarela ao Oxido de titanio gel solidificado,
possivelmente devido a transicbes de transferéncia
de carga envolvendo o 6xido metalico. O aumento
da temperatura de reacao favorece a formagéao des-
tas espécies conforme indica o espectro eletrdnico.
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