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INTRODUGAO:

Os processos de oxidacdo avancada (POAs) sao tecnologias eficazes para a remocéao
dos compostos organicos mais persistentes na agua, entre os POAs, a fotocatalise € uma
tecnologia atraente que pode ndo apenas remover compostos organicos persistentes na agua,
mas também funcionar como um processo de desinfecgcdo (BAHNMULLER et al., 2015). Um
dos fotocatalisadores mais indicados em eletrodos para tratamento de agua e ar € o didxido de
titanio (TiO2). Dentre os meétodos para a preparacdo destes fotoeletrodos se destacam o
crescimento de TiO2 nanoestruturado a partir de substrato de titdnio, ou a deposi¢do de
nanoparticulas de TiO> em um substrato adequado (TEDESCO et al., 2023).

A eficiéncia fotocatalitica do TiO. esta relacionada a sua capacidade de absorver a luz e
utilizar essa energia para reagir com as moléculas organicas e inorganicas presentes na agua,
produzindo compostos menos nocivos e mais faceis de serem removidos do sistema de
tratamento. O principio basico da degradacéo fotocatalitica de poluentes organicos por qualquer
fotocatalisador depende da producao de pares elétron-buraco. Neste caso, os elétrons ficam no
estado excitado e migram em direcdo ao catodo deixando um buraco vazio no anodo (eletrodo
de TNTs) que impede a recombinacao do par elétron-buraco. Como resultado mais elétrons e
buracos estardo disponiveis para a degradacdo de poluentes que, por sua vez, aumenta a taxa
ou eficiéncia de degradacéo (ALIABADI et al., 2011).

O objetivo deste projeto é obter, por anodizacdo, uma camada de Oxido de titanio
altamente porosa e nanoestruturada na superficie da liga de titdnio com composicao Ti-35Nb-
2Sn para uso como filtro.

METODOLOGIA:

Amostra da liga Ti-35Nb-2Sn foi fundida em forno a arco voltaico refrigerado a agua,
utilizando metais de alta pureza previamente decapados em solu¢do &cida. O lingote passou
por tratamento térmico de homogeneizacéo em forno resistivo com atmosfera de argonio a 1000
°C por 12 horas, seguido de resfriamento em agua. Em seguida, foi realizado o processo de
deformacéo plastica por laminacdo com perfil cilindrico a quente em multiplos passes até obter
barras de @ 10 mm. As barras foram seccionadas em cortadora de preciséo com disco
diamantado para obter discos com 1,5 mm de didmetro, que serviram como substratos. Os
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discos foram submetidos a tratamento térmico de solubilizacdo a 1000 °C por 1 hora, com
resfriamento em agua.

Caracterizacao Microestrutural

As amostras foram preparadas metalograficamente através do lixamento em lixas de
carbeto de silicio de granulometria #400 a #1200 lubrificado com &gua, seguido de polimento
em feltros com abrasivo de diamante (6 pm) e lubrificagdo com alcool, e polimento final com
solucéo de silica coloidal contendo peréxido de hidrogénio (H202), acido nitrico (HNO3) e &cido
fluoridrico (HF) (0,04 um) lubrificado com agua. Entre as etapas de lixamento e polimento, as
amostras foram limpas com detergente em banho de ultrassom durante 5 min. Para revelar a
microestrutura, foi utilizado o ataque quimico Kroll composto de 81 mL de H>0, 8 mL de HNOs3
e 3 mL de HF. A caracterizagdo microestrutural envolveu andlise de microscopia eletronica de
varredura (MEV) e difragao de raios-X (DRX).

Formacao dos Nanotubos de TiO2

O processo de anodizacéo foi realizado a 20 V em solucao eletrolitica 0,3% NH4F
contendo 10% de H20 em etilenoglicol, sob agitacdo por 2 horas. Apds anodizacdo, as
amostras foram limpas em ultrassom e posteriormente armazenadas para posterior
caracterizacdo. Para a realizacdo do processo de anodizagédo utilizou-se uma fonte de
alimentacdo (B&K 9129B) e uma célula de dois eletrodos confeccionada em nailon, sendo
posicionado no anodo a amostra de titanio e no catodo um eletrodo inerte de platina (Pt). Um
agitador magnético foi utilizado para homogeneizar a solucéo durante todo o processo. A Figura
1 apresenta o arranjo experimental empregado.

Figura 1. Aparato utilizado no processo de anodizacéo.
Caracterizacdo Morfoldgica, Estrutural e Fotocatalitica

A estrutura cristalina do TiO2 foi analisada por difracdo de raios-X no modo de angulo
rasante. As caracteristicas morfologicas, como a forma e regularidade da camada, e aspectos
dimensionais, como comprimento, altura, didametro interno e externo dos poros, e espessura
da parede dos nanotubos, foram avaliadas por microscopia eletrénica de varredura (MEV).
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A performance filtrante dos materiais revestidos com nanotubos de TiO2 foi avaliada
através de andlise de absor¢éo optica de solugbes contendo diferentes contaminantes, usando
um espectrémetro UV-Vis.

RESULTADOS E DISCUSSAO:

A caracterizagdo microestrutural do substrato foi realizada através de microscopia
eletronica de varredura (MEV) e difragdo de raios-X (DRX) os quais evidenciaram uma
microestrutura formada por matriz de fase  combinada a agulhas da fase martensitica de
estrutura ortorrombica (Figura 2).
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Figura 2 . Imagem de microscopia eletronica de varredura (a) e padréo de difracdo de raios-X (b) da
liga Ti-35Nb-2Sn na condigéo solubilizada e resfriada em agua.

O processo de anodizacdo a 20 V em solucdo 0,3% NH4F contendo 10% H>O em
etilenoglicol resultou em camada Oxida nanoestruturada por toda a superficie e disposta em
clusters com tubos de didametro em torno de 40 um como pode ser verificado nas imagens de
microscopia eletronica de varredura da Figura 3. Andlise da seccao transversal da camada
oxida permitiu medir o comprimento dos tubos, os quais atingiram cerca de 2 um. O padrdo de
difracdo de raios-X mostrado na Figura 3(c) indica que os nanotubos como produzidos
apresentam estrutura amorfa, dado pela auséncia dos picos caracteristicos da estrutura
cristalina do TiO2, anatase em 26=25° e rutilo em 26=27°. Os picos observados correspondem
aos planos cristalinos difratados da fase p-Ti.
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Figura 3. Imagem de microscopia eletrénica de varredura da superficie da liga Ti-35Nb-2Sn anodizada
a 20V por 2h (a) visao topogréfica (b) visdo transversal e (¢) padrao de difracdo de raios-X no modo de
angulo rasante.

A eficiéncia na aplicacdo como filtro do TiO2 nanoestruturado foi avaliada para 3 tipos de
poluentes emergentes (anti-inflamatério, antibidtico e anti-hipertensivo) e evidenciou uma taxa
de remocao inferior a 30%, 0 que sugere que a estrutura amorfa ndo € a mais indicada para uso
em filtros baseados apenas na adsorcdo do poluente, devendo este ser combinado com a
irradiacdo de luz UV e apresentar estrutura cristalina anatase e/ou rutilo.

CONCLUSOES:

Os resultados obtidos através de MEV e DRX demonstraram que a microestrutura do
material é formada por uma matriz de fase B combinada a agulhas da fase martensitica de
estrutura ortorrdmbica. Além disso, as analises morfolégicas e estruturais das amostras
anodizadas confirmaram a formacdo de nanotubos de TiO2 bem definidos e distribuidos
uniformemente na superficie da liga Ti-35Nb-2Sn. Estes nanotubos apresentaram uma
estrutura altamente porosa, ideal para maximizar a area de superficie disponivel para reacdes
fotocataliticas.
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A performance filtrante dos materiais foi avaliada, mostrando que os nanotubos de TiO2
apresentam alguma eficiéncia na remoc¢éo de poluentes, mas ainda incipiente quando estes
apresentam estrutura amorfa.
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