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APRESENTACAO

O e-book: “O papel fundamental da quimica entre as ciéncias naturais 2” € composto
por onze capitulos que apresentam trabalhos nas diferentes areas da quimica: J) teoria e
pratica no ensino de quimica; ii) quimica dos produtos naturais; jii) quimica dos materiais; e
iv) aplicacdo de novos materiais e biotecnologia para remediacdo ambiental.

O primeiro capitulo apresenta um trabalho resultante da observagéo, experiéncia e
desafios enfrentados por discentes do curso de licenciatura em quimica, frente ao desafio
do processo de ensino-aprendizagem de alunos do ensino médio.

O segundo capitulo apresenta um estudo que trata da importancia de compostos
fendlicos com propriedades antioxidantes, provenientes de frutos que compdem a dieta
alimentar de milhares de familias. Ja os capitulos trés e quatro apresentam estudos que
avaliaram as propriedades fisico-quimicas de biodiesel provenientes da espécie Ouricuri e
das sementes de Glycine Max e Ricinus Communis L.

Os capitulos de cinco a nove apresentam trabalhos que objetivaram sintetizar,
caracterizar e elucidar as inUmeras propriedades de materiais provenientes de fibra de
carbono, aminas quirais, fibras de TiO, e de bambu funcionalizadas com 6xido de ferro; a fim
de se avaliar inUmeras propriedades: i) cataliticas; i) semicondutoras e luminescentes; iii)
novas nanoestruturas pela combinacgéo de duas ou mais substancias quimicas; iv) preparo
de filmes finos biodegradaveis entre outras propriedades que visem a sua aplicacdo em
larga escala, que leve a proporcionar inumeros beneficios em forma de tecnologia para a
sociedade.

O capitulo 10 apresenta um trabalho de revisdo no qual se avaliou a eficiéncia de
Ag,WO, como fotocatalisador para a remogéo de corantes em matrizes aquosas. Por fim,
o capitulo 11 apresenta uma revisédo da aplicacdo da propriedade de bioluminescéncia da
bactéria Vibrio fischeri frente a exposi¢éo da toxicidade provenientes de inUmeras classes
de Contaminantes de Interesse Emergente e seus produtos de transformagao provenientes
da aplicagéo de diferentes processos oxidativos avancados em matrizes aquosas.

Diante desta diversidade de trabalhos que abordaram a aplicacdo de diferentes
areas da quimica e afins, esté area da ciéncia demonstra a sua fundamental importancia
para aperfeicoar, desenvolver e remediar novos produtos que chegam até o consumo da
sociedade e que objetiva melhorar e aumentar a qualidade de vida das pessoas.

Nesta perspectiva, a Atena Editora vem trabalhando de forma a estimular e incentivar
cada vez mais pesquisadores do Brasil e de outros paises a publicarem seus trabalhos
com garantia de qualidade e exceléncia em forma de livros, capitulos de livros e artigos
cientificos.

Cleiseano Emanuel da Silva Paniagua
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RESUMO: A sintese de fibras por electrospinning
nos proporciona a obtencdo de nanoestruturas
unidimensionais  com boa flexibilidade,
propriedades Opticas, cataliticas, elevada area
superficial e porosidade. Podem ser utilizadas
em aplicagcbes como: catalises, células solares,
células combustiveis, membranas, baterias de
hidrogénio, entre outras. Sendo assim, neste
trabalho sintetizamos nanofibras de TiO2 e de
TiO2/WOS por electrospinning. Estas nanofibras
foram tratadas termicamente entre 650 °C e
800 °C, e caracterizadas quanto: a morfologia
por microscopia eletrénica de varredura (MEV),
fases cristalinas por difracéo de raios X (DRX),
fotoatividade mediante ensaios de degradagéo
de 125 mL de uma solugdo 20 ppm do corante
alaranjado de metila e por colorimetria. Os
resultados parciais, apontam a amostra de
TiO2/WOS tratada termicamente a 800 °C mais
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efetiva na degradacdo do corante e na reflexdo
das diferentes cores, possivelmente devido
a existéncia de uma sincronicidade entre as
propriedades quimicas e fisicas dos Oxidos de
titdnio e tungsténio.
PALAVRAS-CHAVE: Electrospinning,
bras, Titanio, Tungsténio

Nanofi-

ABSTRACT: The synthesis of fibers by
electrospinning allows us to obtain one-
dimensional nanostructures with good flexibility,
optical, catalytic properties, high surface area and
porosity. They can be used in applications such
as: catalysis, solar cells, fuel cells, membranes,
hydrogen batteries, among others. Therefore, in
this work we synthesized TiO2 and TiO2/WO3
nanofibers by electrospinning. These nanofibers
were heat treated between 650 °C and 800 °C,
and characterized as: the morphology by scanning
electron microscopy (SEM), crystalline phases
by X-ray diffraction (XRD), photoactivity through
tests of degradation of 125 mL of a solution 20
ppm of orange methyl dye and by colorimetry.
The partial results indicate the TIO2/WO3 sample
heat treated at 800 °C more effective in the
degradation of the dye and in the reflection of the
different colors, possibly due to the existence of a
synchronicity between the chemical and physical
properties of the titanium and tungsten oxides.
KEYWORDS: Electrospinning,  Nanofibers,
Titanium, Tungsten.

11 INTRODUGAO

Propriedades 6pticas compreendem a
resposta de um material quando submetido a
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radiacdo eletromagnética e, em particular a luz visivel [1]. O comportamento 6ptico de
um material sélido é o resultado de suas interagbes, com a radiagdo eletromagnética e
comprimentos de onda dentro da regiéo visivel do espectro [1]. A capacidade de percepgao
das ondas eletromagnéticas pelos olhos humanos é compreendida em comprimentos de
onda (A) entre 380 e 780 nm. Arigor, o olho humano capta trés diferentes estimulos de cor:
azul, verde e vermelho. A unido destes trés estimulos define as reprodugdes coloridas no
cérebro, dessa maneira qualquer cor pode ser constituida pela adicao de vermelho, verde
e azul [2,3,4].

Quando a luz incide sobre a superficie de um objeto, podem ocorrer um ou mais
fendmenos correspondentes a cor: transmissdo, absorg¢ao ou reflexéo [5]. A luminescéncia
em materiais sélidos diz respeito ao processo de emissao de luz. Pode ocorrer através da
fotoluminescéncia e a eletroluminescéncia. Determina a quantidade de luz que é percebida
em determinada cor, ou seja, a capacidade de ser clara ou escura [6].

A cor é determinada pela disposicao espectral de radiacdo emitida, transmitida
ou refletida. A composicédo da luz é observada através do efeito da cor no objeto, por
comprimentos de onda e pela maneira que o objeto altera a luz que irradia sobre ele.
Essas alteragbes podem ser demonstradas por curvas de absorbancia, transmitancia
ou de reflectancia espectral [1]. E uma informacéo visual, gerada por um estimulo que é
percebido pelo nosso olho e interpretado pelo nosso cérebro. Para que os olhos sejam
capazes de perceber uma cor é fundamental presenca de raios de luz. Os raios de luz
refletidos nos olhos percorrem um longo trajeto até chegar na retina. La se localizam numa
regido central da retina chamada fovea. O olho humano possui dois tipos de células que sdo
responsaveis por nos fazer enxergar: os cones e os bastonetes. Os bastonetes séo células
que necessitam de pouca luz para serem sensibilizadas. Entretanto ndo conseguem formar
imagens coloridas ou nitidas. Ja os cones séo sensibilizados com uma grande quantidade
de luz e geram imagens nitidas e coloridas [7].

Existem 3 tipos de cones: os azuis, os vermelhos, e os verdes. O cone azul é ativado
em comprimentos de onda curtos, o cone verde é ativado em comprimentos de onda
médio e o cone vermelho é ativado em comprimentos de onda longos. Assim, as cores
supracitadas sdo os trés tipos de coloragdo que os nossos olhos captam. Todas as outras
cores que vemos sdo formadas a partir destas 3 cores [7].

A percepcgéo visual colorida € particular e no espectro visivel depende da iluminagao.
Sendo assim, neste trabalho avaliamos a luminescéncia e como os olhos percebem a
regiéo de absorbancia de cores por nanofibras de TiO, e de TiO,0WO, quando irradiadas
com luz visivel.
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21 MATERIAIS E METODOS

Electrospinning

As nanofibras foram obtidas através do preparo de 2 solugbes precursoras. A
solugéo de TiO, foi obtida através da mistura de 2,5 mL de propoxido de titanio (TIP), 2,0
mL de &cido acético glacial e 5,0 mL de uma solugéo alcodlica contendo 10% em peso de
polivinilpirrolidona (PVP). A solugdo de TiO,/WO, foi preparada misturando os reagentes
acima mencionados acrescida de 1 mL de peroxido de hidrogénio e 0,10 g de H,WOQO,,
que foram mantidos sob agitacdo magnética por 15 minutos. Em seguida, uma seringa
de plastico foi carregada com 5 mL da solug&o precursora de TiO, ou de TiO, /WO, que foi
conectada a uma agulha de alimentacéo de ago inoxidavel hipodérmica por uma fonte de
alta tenséo. A distancia entre o tubo capilar e o coletor cilindrico foi de 12 cm, a tensao foi
de 13,5 kV com um fluxo de 1,8 mL /h. O coletor cilindrico foi recoberto com uma folha de
aluminio para coletar as nanofibras produzidas a cada 30 minutos por um periodo de 4
horas. As nanofibras foram tratadas termicamente em um forno elétrico (SANCHIS) a 650
°C, 700 °C, 750 °C ou 800 °C com patamar de 1 h e taxa de aquecimento de 1,4 C/min.

Caracterizacao

Utilizou-se um difratdbmetro PHILIPS com radiacdo CuKa, com tens&o de 40 kV e
40 mA, equipado com o software X’PERT HightScore, para identificar as fases presentes
nas fibras. Um microscopio eletronico de varredura (MEV, JEOL 6060) equipado com EDS
(espectroscopia de energia dispersiva), usado para avaliar a morfologia das nanofibras e
identificar a presenca de atomos de W, Ti e O nas amostras, dependendo da composi¢ao
das nanofibras. O equipamento utilizado para medir a energia de band gap foi um
espectrofotometro de feixe duplo UV-vis- NIR (Cary 5000), com uma esfera integradora no
modo de reflexdo difusa de luz. Os valores da energia de band gap foram obtidos através
da correlacao de Kubelka e Munk. A colorimetria foi determinada por um espectofotdmetro
(Konica-Minolta, CM 2600 d) equipado com um software. O equipamento possui uma
esfera integrada a um filtro ultra-violeta. O iluminante utilizado foi D65, que corresponde a
faixa espectral da luz do dia, e 0 observador utilizado foi 0 que corresponde a um campo de
visdo de 10°. O equipamento registra as informagdes para definir o indice de cor com base
no sistema Cie-La*b*. Neste sistema, a cor é determinada conforme os valores positivos
ou negativos das coordenadas a* (vermelho e verde) e b* (amarelo e azul). O L* define a
luminescéncia variando entre 0 a 100%.

O desempenho fotocatalitico das nanofibras de TiO, e de TiO,/WO, foi analisado
através da alteragé@o na concentracéo do corante alaranjado de metila, sob irradiagcdo UVA.
O processo de fotocatalise foi realizado em um reator fotocatalitico, de vidro pyrex, onde a
radiagdo foi proporcionada por 12 lampadas negras UVA, de 8 W cada, modelo Fltor BLB
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T5 e da marca Sadokin. As lampadas estéo dispostas em dois semi-cilindros, que possuem
superficie interna refletora. Os outros componentes do reator fotocatalitico incluem; um
agitador magnético, um sistema de aeragdo de ar comprimido e um banho termostatico.
Para a execugéo dos ensaios fotocataliticos, as nanofibras de TiO, ou de TiO,/WO, foram
misturadas a 125 mL de uma solug¢édo contendo 20 ppm do corante alaranjado de metila. A
mistura foi colocada em um ultrassom (Cole-Parmer CP-750), por 15 minutos. A solucéo foi
entéo transferida para o reator fotocatalitico, sob constante agitacéo, e a temperatura de 30
°C. Fez-se borbulhar ar no periodo de exposi¢édo a luz UVA. Antes do inicio de cada ensaio,
uma amostra de 4 mL desta solucéo foi coletada e definida como amostra inicial. Durante
0 ensaio, com sistema de luz UVA ligado, foram retiradas com uma seringa de plastico,
aliquotas de 4 mL da solugéo, em intervalos de 15 minutos, filiradas em filtros de 0,2 um e,
colocadas em cubetas de polimetilmetacrilato (PMMA) para em seguida serem analisadas
por espectrofotometria.

RESULTADOS E DISCUSSAO

A Figura 1 apresenta o difratograma das nanofibras sintetizadas por electrospinning.
As amostras antes do tratamento térmico apresentaram-se amorfas para todas as
formulagGes. As nanofibras de TiO, (Figura 1a) tratadas até a temperatura de 700 °C
apresentaram somente a presenca da fase cristalina anatase (JCPDS 010782486), com o
primeiro pico caracteristico em aproximadamente 2 = 25,271 °. As nanofibras tratadas a
partir de 750 °C apresentaram além da fase anatase, a fase rutilo (JCPDS 01-077-0442),
com o primeiro pico caracteristico em aproximadamente 2 = 27,294 °, resultado da
ocorréncia de uma transicdo de fases do TiO,, previsto apds o aumento da temperatura
de tratamento térmico [8,9]. Nas nanofibras de TiO,/WO, (Figura 1b) tratadas até 650 °C
foram identificadas as fases anatase (JCPDS 01-078-2486) e brookita (JCPDS 01-075-
1582) para TiO, com picos caracteristicos em aproximadamente 26 = 25,271° e 25,425°,
respectivamente. As nanofibras tratadas a partir de 700 °C apresentaram para o TiO, as
fases anatase, brookita e rutilo (JCPDS 01-077-0442), com o primeiro pico caracteristico
em aproximadamente 2 = 27,294 °. Para WO, a fase monoclinica (JCPDS 00-032-
1393) apareceu em todas as temperaturas de tratamento térmico, com o primeiro pico

caracteristico a aproximadamente 2 =23 °.
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(@) (b)
Figura 1. Difratograma das nanofibras de (a) TiO, e de (b) TiO,/WO,.

A Figura 2 (a-b) apresenta as imagens de microscopia eletrénica de varredura
(MEV) da superficie das nanofibras de TiO, e de TiO,/WO,, tratadas termicamente a 800
°C, respectivamente. Pelas imagens, nota-se que as nanofibras de TiO, e de TiO, /WO,
aparentam morfologia similar, parecem ser constituidas de um aglomerado de particulas

primarias, com forma alongada, continua e sem uma orientacéo preferencial.

(a) (b)

Figura 2. Imagens de microscopia eletrénica de varredura (MEV) das nanofibras de (a) TiO, e de (b)
TiO,/WO,

tratadas a 800 °C.

AFigura 3 (a-b) apresenta a atividade fotocatalitica das nanofibras de TiO, e de TiO,/
WO, na degradac&o do corante alaranjado de metila durante 135 minutos de exposigéo a
luz UVA (A = 365 nm). Todas as nanofibras apresentaram atividade fotocatalitica. Para as
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nanofibras de TiO,, as mais fotoativas foram as que receberam tratamento térmico a 650
°C, conseguiram degradar aproximadamente 40% do corante alaranjado de metila em 135
minutos de irradiacdo UVA. As nanofibras tratadas a 700 °C e o padrédo P25 tiveram um
comportamento similar, degradaram aproximadamente 30% do corante em 135 minutos de
irradiacdo UVA. E as nanofibras tratadas a 750 °C e 800 °C, degradaram aproximadamente
20% e 10%, respectivamente, do corante em 135 minutos de irradiagdo UVA.

Este decréscimo observado na fotoatividade das amostras € o resultado da formacgéao
da fase rutilo, que no caso das nanofibras surge a partir de tratamentos acima de 700 °C. A
forma rutilo € menos fotoativa do que a forma anatase e, por esta razéo o seu aparecimento
reduz a atividade fotocatalitica das nanofibras sintetizadas [8,9].

A presenga de tungsténio nas amostras de TiO/WO, aumentou a atividade
fotocatalitica das nanofibras tratadas a temperatura de 700 °C, 750 °C e 800 °C, para
aproximadamente 36%, 50% e 90% de degradacéo, respectivamente. Tal efetividade se
deve; a redugédo do band gap de 3,05 eV até 2,89 eV, inibicdo da recombinac¢do do par
elétron/lacuna [(e)/(h*)], que permitiu a transferéncia de cargas entre o TiO, e 0 WO, e ao
aumento na formacéo de defeitos pontuais (vacancias de O,). A elevagéo da temperatura
de tratamento térmico possibilitou que as vacéncias de O, adquirissem a mobilidade
necessaria para passar para um estado desordenado na rede, aumentando a capacidade
de degradacéo e a eficiéncia do processo [10,11,12].

(a) (b)

Figura 3. Atividade fotocatalitica das nanofibras na degradagéo da concentracgéo relativa do corante
alaranjado de metila: (a) TiO, e (b) TiO,/WO,.

Os resultados dos testes colorimétricos realizado no padrdo P25 e nas nanofibras
de TiO, e de TiO,/WO, s&o apresentados na Tabela |. Os registros para cada amostra foram
obtidos com base no sistema CIE-L*a*b* e, a faixa de medi¢éo abrangeu todo o espectro
visivel (400 a 700 nm). A Tabela | também apresenta os valores de luminescéncia (%L), ou
seja, a quantidade de luz que é percebida em determinada cor. Se a luminescéncia (%L) for
préxima de 0% representa a auséncia total de luz refletida (preto) e se for proxima de 100%
representa a reflexdo total da luz (branco) [6]. E os valores de AL*, que informam a respeito
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das diferencas entre as tonalidades em mais claro ou escuro. Os valores positivos (+) de
AL~ indicam a cor mais clara e os valores negativos (-) de AL* indicam a cor mais escura.

Assim, durante os testes colorimétricos o padréo P25 e as nanofibras de TiO, tiveram
maxima absorbancia na regido da cor azul-escuro, influéncia dos valores positivos de a* (cor
vermelho) e negativos de b* (cor azul). A tonalidade escura das amostras foi determinada
com base nos valores negativos de AL*. As nanofibras de TiO, /WO, tiveram maxima
absorbancia na regido da cor azul-claro, influéncia dos valores negativos de a* (cor verde)
e negativos de b* (cor azul). A tonalidade clara das amostras foi determinada com base
nos valores positivos de AL*. A maxima absorbancia na regido da cor azul alcancada pelas
nanofibras de TiO, e de TiO, /WO, ja era esperada, visto que ambas solugbes precursoras
(Figura 4) possuem coloragdo amarela, diferindo apenas na tonalidade. E, em analises
colorimétricas o maximo de absorbéncia ocorre na regido da coloragdo complementar e,
neste caso a cor complementar ao amarelo é o azul.

Tanto o padrdo P25 como as nanofibras de TiO, e de TiO,/WO, tiveram uma boa
quantidade de luz percebida, conforme os valores de luminescéncia (%L) demonstrados

na Tabela I.
Diferenca de tonalidade
Amostras a* b* (claro/escuro) Cor absorvida %L
AL*

Nanofibras TiO, 650 °C +1,47 -12,51 - 35,99 Azul-escuro 83,33
Nanofibras TiO, 700 °C +3,29 - 2,68 -57,43 Azul-escuro 61,42
Nanofibras TiO2 750 °C +7,16 -10,44 - 24,32 Azul-escuro 92,14
Nanofibras TiO, 800 °C +4,14 - 8,21 - 42,86 Azul-escuro 86,76
Nanofibras TiO,/WO, 650 °C -3,13 -1,45 + 66,91 Azul-claro 59,73
Nanofibras TiO,/WO,700 °C -4,42 -10,37 + 58,91 Azul-claro 96,26
Nanofibras TiO,/WO, 750 °C - 3,48 - 11,46 + 75,41 Azul-claro 84,69
Nanofibras TiO,/WO, 800 °C -5,18 -5,99 + 56,68 Azul-claro 85,47
Padré&o TiO,-P25 + 6,45 -2,23 - 32,21 Azul-escuro 83,13

Tabela I. Resultados colorimétricos das amostras.
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Figura 4. Fotografia da coloragdo das solugdes percursoras antes da sintese das nanofibras por

electrospinning.

A capacidade dos olhos humanos para diferenciar as alteracdes de cor nas

nanofibras foi determinada através dos valores obtidos pela associagéo da diferenga de cor

(AE) e a Norma DIN 6174, Tabela Il [13].

Diferencas (AE*ab) Classificacao
0,0-0,2 Imperceptivel
0,2-0,5 Muito pequena
0,5-1,5 Pequena
1,5-3,0 Distinguivel
30-60 distinguvel

Maior que 6,0 Muito grande

Tabela Il. Norma DIN 6174.

A diferenca de cor (AE) mede a capacidade dos olhos humanos para diferenciar as

alteragdes de cor entre os materiais. Esta informacédo visual apresentou-se distinguivel

para as nanofibras de TiO, e facilmente distinguivel para as nanofibras de TiO,/WO,. Estes

resultados se basearam nos valores da diferenca de cor (AE) apresentados na Tabela Ill.
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Amostras Percepcao visual da cor
Diferenca de cor AE*ab Classificacao
Nanofibras TiO, 650 °C 2,32 Distinguivel
Nanofibras TiO, 700 °C 2,43 Distinguivel
Nanofibras TiO, 750 °C 2,89 Distinguivel
Nanofibras TiO, 800 °C 2,66 Distinguivel
) ) o Facilmente
Nanofibras TiO,/WO, 650 °C 3,79 distinguivel
] ) o Facilmente
Nanofibras TiO,/WO,700 °C 3,22 distinguivel
Nanofibras TiO,/WO, 750 °C 3,51 Facimente
istinguivel
" . o Facilmente
Nanofibras TiO,/WO,800 °C 3,59 distinguivel
Padrao P25 1,98 Distinguivel
Os olhos humanos néao conseguem distinguir diferencas de cor (AE) menores que 1.

Tabela Ill. Capacidade de percepcéo visual da cor pelos olhos humanos nas nanofibras sintetizadas.

CONCLUSOES

Os resultados obtidos com as nanofibras sintetizadas quando da sua utilizagdo
em colorimetria e fotocatalise, € devido a sincronicidade existente entre as propriedades
quimicas e fisicas dos Oxidos de titédnio e tungsténio, e pela ocorréncia de fendmenos
semelhantes. Em ambos os eventos a luz irradiada, a energia de band gap, o comprimento
de onda, e a formagdo de defeitos (Vacéancias de O,) foram essenciais tanto para a
percepcao visual das diferentes cores quanto para a fotoatividade na degradagéo do corante
alaranjado de metila. Todas as nanofibras puderam ser utilizadas como fotocatalisadores
e nos testes colorimétricos. Mesmo as nanofibras de TiO, tratadas em temperaturas mais
elevadas (750 °C e 800 °C) que tiveram baixa fotoatividade, apresentaram capacidade
de degradar o corante alaranjado de metila e absorver cor. A presenca de tungsténio
aumentou a eficiéncia fotocatalitica dos materiais, inibiu da recombinacéo do par elétron/
lacuna [(e)/(h*)], permitindo a transferéncia de cargas entre o TiO, e o0 WO,. A elevagéo
da temperatura de tratamento térmico possibilitou que as vacéncias de O, adquirissem a
mobilidade necessaria para passar para um estado desordenado na rede, aumentando a
capacidade de degradacgéo e absorc¢éo de luz.
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