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Introducio

O rapido desenvolvimento industrial e o continuo crescimento populacional tém
intensificado a contaminagao de ecossistemas aquaticos por poluentes organicos recalcitrantes,
além de promover a proliferacdo de microrganismos patogénicos multirresistentes. Para mitigar
esses impactos, a nanotecnologia tem se consolidado como uma ciéncia transversal promissora,
fornecendo solucdes inovadoras que abrangem desde aplicagdes biomédicas até o tratamento
avancado de efluentes (Matteucci et al., 2018; Nehoff et al., 2014). Dentre os processos
nanotecnoldgicos voltados a remediacdo ambiental, a fotocatalise heterogénea baseada em
semicondutores destaca-se por sua capacidade de degradar compostos organicos complexos e
inativar bactérias de forma sustentavel (Lima et al., 2026b).

Nesse contexto, o dioxido de titdnio (TiO2), particularmente em sua fase cristalina
anatase, destaca-se como o semicondutor mais investigado na literatura cientifica, devido a sua
elevada estabilidade quimica e térmica, baixa fotocorrosdo e toxicidade e viabilidade
econdmica (Barrocas et al., 2016; Zeng et al., 2018; Pillai et al., 2008). No entanto, a aplicagdo
do TiO:2 convencional em larga escala ¢ dificultada por duas limitagdes intrinsecas: o seu amplo
band gap (energia de banda proibida de aproximadamente 3,2 eV), que restringe sua ativagao
quase exclusivamente a radiagdo ultravioleta (UV), limitando o aproveitamento da energia
solar, e a rapida taxa de recombinagdo dos pares elétron-buraco (e/4") fotoexcitados, o que
reduz substancialmente o rendimento quantico das reagdes (Zeng et al., 2018; Viet et al., 2018).

Para superar tais limitagdes, o controle morfologico do semicondutor tem sido uma
estratégia amplamente adotada. Nesse contexto, a conversdo do TiO: em nanoestruturas

unidimensionais (1D), como os nanotubos de titanato (NTTis), tem demonstrado desempenho
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superior. A sintese dessas nanoestruturas por meio do método hidro‘;;e:fmicb alcali gra uma
morfologia tubular oca que proporciona uma area superficial significativamente ampliada e um
caminho de difusao mais eficiente para os portadores de carga (Rocha et al., 2024; Lima et al.,
2026a). Ademais, o processo hidrotérmico, seguido de lavagem 4cida para neutralizagdo,
resulta em nanotubos de titanato (Na/H-NTTis) com elevada capacidade de troca ionica,
tornando-os suportes altamente reativos para a ancoragem de agentes modificadores (Barrocas
et al., 2016; Huang et al., 2018).

A modificagdo da superficie dos NTTis com metais nobres, notadamente a prata (Ag),
tem se consolidado como uma das abordagens mais eficientes para aprimorar o desempenho do
nanomaterial. A incorporacdo de ions de prata (Ag") confere aos nanotubos de titanato de prata
(Ag-NTTis) a capacidade de atuar como "armadilhas de elétrons" (electron traps), retardando
eficientemente a recombinacdo de cargas (Lima et al., 2026b). Somado a isso, o Efeito de
Ressonancia Plasmonica de Superficie (ERPS), induzido pela presenca da prata, estende a
absor¢do Optica do nanomaterial na regido do UV para o espectro de luz visivel (Viet et al.,
2018).

Apesar dos beneficios dessa dopagem, a literatura evidencia que as propriedades
estruturais, morfoldgicas e dpticas dos Ag-NTTis sdo fortemente dependentes da quantidade do
metal incorporado. Concentragdes inadequadas podem levar a saturacao da superficie tubular,
fazendo com que o excesso de prata atue como centro de recombinagao, suprimindo a eficiéncia
do material (Siwawongkasem et al., 2019). Dessa forma, a investigagdo sistemdtica da sintese
e modificagdo desses nanotubos empregando diferentes propor¢des de ions prata torna-se
fundamental para a compreensdo estrutural do material, visando o desenvolvimento de

fotocatalisadores otimizados.

Material e Métodos
Delineamento do Estudo

A presente pesquisa classifica-se como um estudo de natureza aplicada, com
abordagem quantitativa e carater estritamente experimental. Do ponto de vista dos
procedimentos técnicos, trata-se de uma pesquisa laboratorial, cujo delineamento estd
estruturado em trés etapas principais: (I) sintese da matriz semicondutora, (II) modificacao da

superficie via troca idnica com diferentes percentuais de dopagem (variavel independente) e
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(IIT) caracterizagdo estrutural, morfologica e dptica dos nanocompositos obtidos (varidveis

dependentes).

Sintese dos nanotubos de titanato

O experimento foi realizado utilizando 1,2 g de didxido de titanio (TiO> anatase, com
pureza de 99%) e 52 mL de solucdo aquosa de hidroxido de sddio (NaOH, com pureza de 97
%) a 10 mol L, como descrito por Barrocas et al. (2016). A mistura foi agitada
magneticamente em um reator de teflon durante 60 min e inserida em um reator de aco
inoxidavel. Em seguida, permaneceu na estufa a 140 °C por 72 h.

Ao final do processo, o sélido obtido Na-NTTis, foi lavado com agua destilada e uma
solugdo de acido cloridrico (HC1 P.A., 37%) 0,01 mol L' até atingir pH 7,0. Posteriormente, o
material foi seco na estufa a 70 °C por 12 h (Lima et al., 2025).

Reacao de troca ionica e caracterizacdo dos Ag-NTTis

Os Ag-NTTis foram preparados com diferentes percentuais de prata (1%, 5% e 10%
m/m), em relagdo a massa dos Na-NTTis. Nesse sentido, os Na-NTTis foram dispersos em 100
mL de solugdo aquosa, sendo posteriormente adicionadas quantidades apropriadas de nitrato de
prata (AgNOs) para obter os diferentes teores de prata estabelecidos (Lima et al., 2026b).

As suspensoes foram mantidas em agitacdao por 24 h no escuro (para evitar a redugao
fotoquimica). Apds esse tempo, as nanoestruturas foram lavadas varias vezes com agua
destilada, e centrifugadas (5000 rpm) para remover os ions soluveis residuais dos precursores
(Na*, NOs~, OH-, Ag") (Freitas et al. 2021; Sales et al., 2020). Em seguida as amostras foram
secas em uma estufa a temperatura de 70 °C por 12 h para a obtencdo do catalisador Ag-NTTis
nas proporgdes (1%, 5% e 10%), que foram posteriormente caracterizados pelas técnicas DRX,

FTIR e DRS.

Resultados e Discussao
O difratograma Na-NTTi apresenta picos caracteristicos 20 = 10°, 24,4°, 28,4°, 48,4° ¢

61,8°, que se relacionam a fase monoclinica (P121/ml1) do tri-titanato de s6dio Na>Ti307. Apos
0 processo de troca i0nica com ions prata, observa-se uma reducao de intensidade em todos os
picos, com substancial redu¢@o nos picos em 10° (200) relacionados a distancia interlamelar e

no pico 24,4° (110) (Lima et al., 2025). Essa observacdo pode estar relacionada a maior

3



CONGRESSO "Quimica Inteligente e IA:
BRASILEIRO A Nova Férmula do Futuro

DE QUIMICA no Nosso Presente"

DE 10 A 13 DE NOVEMBRO DE 2026
NOVA PETROPOLIS - RS

exposi¢ao do plano (200) que sofre deformagdo com a entrada do .—ix(;n A+ entre s precies
interlamelares do nanotubos de titanato (Barrocas et al., 2016).

Os Na-NTTi apresentados na Figura 1, as bandas proximas a 3400 cm™!' e 1630 cm™!
estdo de acordo com a vibracao de alongamento e flexdo do modo H — O — H das moléculas de
dgua respectivamente. As bandas na regido entre 400 — 1000 cm! estdo relacionadas as
vibragdes Ti — O e Ti — O — Ti (Rocha et al. 2024). A banda proxima a 1350 cm™! esta
relacionada a vibragao Ti— OH. Apos o processo de troca ionica Ag-NTTi (1, 5 e 10%) observa-
se que as bandas em 3400 cm™' e 1630 cm™' apresentam um comportamento irregular. Em
pequenas quantidades de prata (1 e 5%) ocorre favorecimento da absor¢do de agua, no entanto
em concentracdo maior de prata (10%) ocorre uma redugdo da quantidade de agua,
possivelmente devido a reorganizacdo estrutural dos sitios na superficie do Ag-NTTi (10%)

(Lima et al. 2026).

Figura 1 - Espectro de FTIR dos Na-NTTi e Ag-NTTi (1%, 5% e 10%).
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Fonte: proprio autor.

A Figura 2 apresenta os espectros de reflectancia difusa (DRS) dos Na-NTTi e dos
Ag-NTTi (1, 5 e 10%). Observa-se os Na-NTTi apresentam elevada absor¢do na regido do
ultravioleta (379,6 nm), caracteristica dos nanotubos de titanato, relacionados as transigoes
eletronicas entre a banda de valéncia (BV), composta predominantemente pelos orbitais O 2p,
e a banda de condugao (BC), formada pelos orbitais Ti 3d (Barroca et al., 2016). Com a inser¢ao

da prata no Ag-NTTi (1, 5 e 10%), observa-se um deslocamento da banda de absor¢do para
4
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regides proximo ao visivel em, 424,5, 475,8 e 509 2 nm, respectlvamente Dessa forma 0
aumento do percentual de prata altera as propriedades Opticas dos nanotubos de titanato,
ampliando sua capacidade de absorcao na regido do visivel (Lima et al., 2026; Sales et al.,

2020).

Figura 2- Grafico dos espectros DRS para Na-NTTi e Ag-NTTi (1%, 5% e 10%).
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Fonte: proprio autor.

Conclusoes

Os nanotubos de titanato foram obtidos com sucesso por meio de sintese hidrotérmica
seguida de do processo de troca i6nica mantendo a estrutura tubular e de alta area superficial
dos materiais. A difracdo de raios X (DRX) apds o processo de troca idnica com a prata (Ag-
NTTi) promoveu alteragdes significativas na estrutura cristalina dos nanotubos, em especial no
plano (200) indicando que o processo de funcionalizacdo com a prata foi observado. Os
espectros de FTIR, evidenciando a manutencao dos grupos funcionais caracteristicos dos Na-
NTTi, com alteragdes na intensidade de algumas bandas atribuidas aos grupos hidroxila
superficiais e as ligacdes Ti — OH e Ti—O-Ti, sugerindo modificagdes no ambiente quimico
superficial decorrentes da troca i0nica com a prata. A analise de DRS revelou modificagdes nas
propriedades dOpticas apos a incorporagao de prata, com deslocamento da borda de absor¢ao
para maiores comprimentos de onda e aumento da absor¢do na regido do visivel, indicando

reducdo da energia de hand gap. Os resultados demonstram que o processo de troca idnica com
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prata modifica as propriedades superficiais e Opticas dos nanotubos sem alterar sua estrutura
cristalina, tornando os Ag-NTTi. Nesse sentido o estudo apresenta um material promissor para

aplicagdes em atividade antimicrobiana e fotocatalitica.
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