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Relatério Descritivo de Patente de Invencéo

FILME COMPREENDENDO FIBRAS DE T10, DorPADO coM HoWO, ou T10,

DorPADO NA,WO,4.2H,0, PROCESSO DE OBTENCAO E USO DO FILME

Campo da Invencao

[0001] A presente invencao descreve um filme compreendendo fibras de TiO,
dopado com H,WO, ou Na;WO,4.2H,0 obtido através da combinagéo técnicas
de electrospinning e spin-coating, Util como fotodegradador de compostos
organicos para o tratamento de efluentes ou como conversor de energia. A
presente invencdo situa-se nos campos da quimica, engenharia ambiental,

nanotecnologia e engenharia de materiais.

Antecedentes da Invencao

[0002] No mundo atual observamos que o0s recursos naturais (aguas
residuarias, efluentes industriais e domésticos, o ar atmosférico e o meio
ambiente de uma forma geral) encontram-se cada vez mais contaminados por
compostos organicos e, diante disso, buscam-se constantemente mecanismos
sustentaveis de tratamento desses recursos a fim de degradar esses
compostos. No Estado da técnica é relatado o uso de Oxidos metélicos
semicondutores com capacidade de fotodegradacédo de compostos organicos.
[0003] Um exemplo é o TiO, na qualidade de semicondutor mais utilizado na
fotocatélise heterogénea por sua eficiéncia na decomposicdo de poluentes da
agua, do ar, bactérias células cancerigenas e na degradacdo de compostos
organicos toxicos. Entretanto, as capacidades fotocataliticas do TiO, se
mostram ativas somente em 3% do espectro solar limitando sua utilizacao.
Adicionalmente, diversos métodos de obtencdo de fibras sé@o relatados no
Estado da técnica entre eles método de sol-gel; hidrotérmico, dry spinning,
solid state melt spinning e hand drawing.

[0004] Na busca pelo estado da técnica em literaturas cientifica e patentéria,

foram encontrados os seguintes documentos que tratam sobre o tema:
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[0005] O documento KR101183745B1 - Fabrication of SnO, nanoparticle
embedded TiO, nanofibers by electrospinning and photocatalytic application
under UV light, revela um método de obtencdo de nanofibras de dioxido de
carbono contendo nanoparticulas de 6xido de estanho. O método compreende
as etapas de preparacdo de uma solucdo de mistura contendo precursor de
dioxido de titanio e precursor de 6xido de estanho, polimeros e acido acético.
Em seguida, € realizado o electrospinning da solu¢éo contendo o precursor de
oxido de diéxido de titanio e 6xido de estanho, nanofibra do polimero, a
inducdo da hidrélise do precursor de dioxido de titanio/6xido de estanho,
nanofibra do precursor/polimero sob a presenca de umidade para formar
diéxido de titanio e a ligacdo covalente do grupo hidroxila e do precursor de
oxido de estanho. Por fim o tratamento térmico das nanofibras a temperatura
entre 400°C a 550°C. As nanofibras obtidas possuem a propriedade de
fotocatdlise e sado utilizadas na degradacdo de compostos organicos.
Entretanto no documento KR101183745B1 é revelado apenas a sintese das
fibras por electrospinning, enquanto que a presente invencao apresenta estas
fibras junto com outros reagentes para a obtencao de filmes por spin-coating.
[0006] O documento US6733715 - Fabrication of hollow ceramics fibers using
unidirectionally oriented organic fibers prearranged based on electrostatic
means revela um método de fabricacdo de fibras ceramicas ocas com poros de
estrutura oca, de escala micron orientadas unidirecionalmente. O método
compreende as seguintes etapas: dispersdo de fibras organicas em um liquido
dielétrico; sob o liquido dielétrico é aplicada uma alta voltagem para promover o
alinhamento eletrostatico das fibras e produzir o acimulo dessas orientadas
unidirecionalmente; usando o acumulo das fibras como molde e mergulhando-
as em uma solucdo base de ceramica. Por fim removendo o molde por
tratamento com aquecimento ou um solvente organico para formar as fibras de
ceramica ocas.

[0007] O documento KR101164000 - Hybrid nanostructure thin film type

photocatalyst revela um fotocalisador nanoestruturado hibrido de pelicula fina
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que inclui uma pelicula fina nanoestruturada de dioxido de carbono - titanio
hibrido ou uma pelicula fina nanoestruturada de dioxido de titanio prata. O
meétodo utilizado para obter a dita pelicula compreende a técnica de sol-gel. De
acordo com o documento o processo ocorre pela preparacdo de uma solucéo
de micela reversa dissolvendo um copolimero dibloco anfifilico. Porteriormente,
o precursor de titanio é dissolvido num solvente para obtencdo de uma solucéo
precursora de sol-gel. As duas solucbes sdo misturadas e revestidas por
rotacdo obtendo-se uma pelicula fina de copolimero dibloco de dioxido de
titdnio. O raio ultravioleta é irradiado para preparagéo do filme fino e por fim é
realizado o tratamento térmico com o objetivo de carbonizar ou eliminar o
copolimero dibloco.

[0008] O documento W02012161660 Method of transferring thin films revela
um método para transferir um filme de um primeiro substrato para um segundo
substrato. O método compreende as seguintes etapas: fornecimento de uma
estrutura de transferéncia ao filme fino em uma superficie no primeiro substrato
sendo que a estrutura de transferéncia compreende uma camada de suporte e
uma camada de contato de filme, em que a estrutura de transferéncia entra em
contato com o filme; remocao do primeiro substrato para obter a estrutura de
transferéncia com o filme fino em contato com a camada de contato do filme;
contatacdo da estrutura de transferéncia obtida com uma superficie de um
segundo substrato; e remocdo da camada de contato de filme transferindo
assim a pelicula fina para a superficie do segundo substrato.

[0009] Assim, do que se depreende da literatura pesquisada, ndo foram
encontrados documentos antecipando ou sugerindo 0s ensinamentos da
presente invencédo, de forma que a solugcdo aqui proposta possui novidade e
atividade inventiva frente ao estado da técnica.

[0010] Sendo que, a solugdo aqui proposta soluciona a inexisténcia até o
presente momento de métodos de tratamento que sejam eficientes e

alternativos ao mesmo tempo no tratamento de recursos naturais poluidos.
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Sumaério da Invencao

[0011] Dessa forma, a presente invencgao resolve os problemas constantes no
estado da técnica a partir de um filme compreendendo fibras de TiO, ou de
TiO, dopadas com precursores de tungsténio, H;WO, (acido tungstico) ou
Na,W0,4.2H,0 (tungstato de sodio di hidratado) obtidas por electrospinning e
empregadas nas solugcdes precursoras utilizadas no processo de obtencdo do
filme por spin-coating sendo que o dito filme possui propriedades fotocromicas
e fotocataliticas que permitem sua utilizacdo como fotodegradador de
compostos organicos em tratamento de efluentes ou como conversor de
energia solar. O uso das fibras obtidas por electrospinning € vantajoso a
medida que essa € uma técnica versatil, simples, eficiente e de facil manuseio
0 gque nédo ocorre com as demais técnicas citadas no Estado da técnica como
sol-gel.
[0012] A presente invencdo tem como conceitos inventivos 0s seguintes
objetos:
[0013] A presente invencdo tem como primeiro objeto um filme que
compreende fibras de TiO, dopado com H, WO, ou TiO, dopado Na,W0O,4.2H,0.
[0014] A presente invengao tem como segundo objeto o processo de obtencao
do filme que compreende as seguintes etapas:

a) preparacao de solucdes precursoras;

b) obtencéo das fibras por eletrospinning;

c) tratamento térmico das fibras obtidas na etapa (b);

d) preparacao de disperséo das fibras;

e) obtencéo do filme por spin-coating.
[0015] A presente invencdo tem como terceiro objeto um filme que
compreende fibras de TiO, dopado com H, WO, ou TiO, dopado Na,W0O,4.2H,0
obtido a partir pelo processo definido acima.
[0016] A presente invencdo tem como quarto objeto o uso do filme como
fotodegradador de compostos organicos.
[0017] A presente invencdo tem como quinto objeto o uso do filme como

Peticao 870180158821, de 05/12/2018, pag. 9/47



5/23

conversor de energia solar.

[0018] A presente invencdo tem como sexto objeto fibras que compreendem
TiO, dopado com H,WO, ou TiO, dopado Na;WO4.2H,0.

[0019] Dentre o0s nanomateriais, as fibras sdo as nanoestruturas
unidimensionais que mais tém chamado atencgéo, devido a sua: flexibilidade,
propriedades Opticas, capacidade de interacdo com outras &reas da ciéncia,
como; materiais, biologia, fisica, quimica e medicina, entre outras. Esta relacéo
multidisciplinar promove o desenvolvimento de novas técnicas de producao,
possibilitando o emprego destas fibras em catélises, células solares, células
combustiveis, membranas, baterias de hidrogénio, materiais estruturais que
requerem elevada resisténcia mecanica, nanoeletrbnicos, sensores, em
dispositivos Opticos e magnetos eletrbnicos, engenharia de tecidos e
biossensores

[0020] Estes e outros objetos da invencédo serdo imediatamente valorizados

pelos versados na arte e serédo descritos em detalhadamente a seguir.

Breve Descricao das Figuras

[0021] Sao apresentadas as seguintes figuras:

[0022] A figura 1 mostra um sistema de electrospinning utilizado no LACER
para a sintese das fibras. Carrega-se uma seringa com a solugcédo precursora
em questdo (1-2). O ajuste de seu fluxo na bomba de injecdo (1) que estdo
conectadas ao capilar (agulha) que por sua vez esta diretamente conectado a
fonte de alimentac&o de alta tensdo (2), conecta-se o cabo terra ao coletor (3),
ajusta-se a tensdo a ser aplicada. Depois de todas estas etapas, ligou-se a
bomba de infusdo (1), a fonte de alimentacéo de alta tenséo (2) e o sistema de
aterramento do coletor (3), a partir do qual gotas da solu¢do polimérica
comecaram a se formar e serem ejetadas da ponta do capilar (agulha) na
direcdo do coletor cilindrico. A aquisi¢cdo das fibras no coletor se inicia durante
4 horas. As fibras foram coletadas a cada 30 minutos.

[0023] A Figura 2 mostra as etapas do processo de spin-coating na obtecao de
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filmes.

[0024] A Figura 3 mostra a concentracdo relativa do corante alaranjado de
metila na presenca dos filmes contendo as fibras de TiO2/Na,WQO,4.2H,0
tratadas a 700, 750 e 800°C respectivamente. Pelos resultados do grafico das
4 amostras de TiO,/Na;W0O..2H,0 utilizadas 3 foram capazes de mineralizar
completamente o corante alaranjado de metila comprovando a efetividade dos
filmes.

[0025] A Figura 4 mostra o resultado do ensaio fotocatalitico utilizando o filme
contendo fibras de TiO./Na;W0Q,4.2H,0 tratadas a 750 "C. Pela andlise da
imagem pode-se observar que o filme de TiO,/Na;W0O4.2H,0 contendo fibras
tratadas a 750 ° C degrada totalmente o corante, pois a coloracédo alaranjada
da solucéo diminui gradativamente com o tempo de exposi¢cao a radiacdo UV-
A.

[0026] A Figura 5 mostra as curvas de reflectancia dos filmes de TiO,-P25, de
TiO, sem dopagem, de TiO,/WO3 e de TiO,/Na,W0O,.2H,O obtidos por spin-
coating. As amostras utilizadas foram as que continham fibras tratadas a 750
°C. Pelo gréfico pode-se concluir que os filmes de TiO,-P25, TiO,, TiO,/WO3 e
de TiO2/Na,W0O,4.2H,0, apresentaram uma diferenca de cor crescente entre
400 e 700 nm e tiveram reflexdo minima (400 nm) em: 52,76%, 77,17%,
82,06% e 86,46% respectivamente. A reflexdo maxima (700 nm) ocorreu em:
64,9%, 89,9%, 97,3% e 99,19%, respectivamente.

[0027] A Figura 7.mostra o difratograma das amostras com precursor de
titanio.

[0028] A Figura 8 mostra um difratograma das amostras de TiOAWOs.

[0029] A Figura 9 mostra um difratograma das amostras contendo
TiO2/Na;WQ4.2H,0.

[0030] A Figura 10 mostra curvas de TGA das amostras STT de TiO; e de TiO,
contendo Na;,W0QO,.2H0.

[0031] A Figura 11 mostra a curva de TGA das amostras de TiO, STT
contendo H,WO,.

Petica0 870180158821, de 05/12/2018, pag. 11/47



7123

[0032] A Figura 12 mostra imagens de MEV EDS dos filmes de TiO..

[0033] A Figura 13 mostra imagens de MEV EDS dos filmes de TiO2/WOs.
[0034] A Figura 14 mostra imagens de MEV EDS dos filmes de
TiO2/NaaW0QO4.2H,0.

[0035] A Figura 15 mostra FTIR das amostras sintetizadas: (a) TiO; (b)
TiO2/WO3 e (¢) TiO2/Na;WO,.

Descricdo Detalhada da Invencao

[0036] Aqui, serao relatados filmes compreendendo fibras de TiO;, ou de TiO;
dopadas com H;WO,; ou Na,WO0,.2H,O que apresentam propriedades
fotocrémicas e fotocataliticas correlacionadas, Uteis como fotodegradador de
compostos organicos em tratamento de efluentes e/ou como conversor de
energia solar.

[0037] Primeiramente foram sintetizadas as fibras de TiO,, TiO,/WO3 e de
TiO2/Na;W0QO,4.2H,0O pela técnica de electrospinning a partir de solugbes
precursoras preparadas com propoxido de titanio, polivinilpirrolidona 10%,
acido acético glacial, peréxido de hidrogénio, acido tungstico e tungstato de
sédio di hidratado. Em seguida, as fibras foram tratadas termicamente em
temperaturas de 650 a 800°C e a essas foram adicionados 8 mL de etanol
anidro, 0,8 mL de acetilacetona, 0,1 mL de Triton X-100 e 0,4 g de
polivinilbutiral para o preparo das solugbes que foram depositadas sobre as
placas de vidro para obtencéo dos filmes pela técnica de spin-coating.

[0038] Ap6s a obtencdo dos filmes semicondutores para fotocatalise
heterogénea foram realizados ensaios de degradacédo do corante alaranjado de
metila na presenca dos filmes e testes de colorimetria para verificar a
propriedade fotocatalitica e fotocrémica, respectivamente. O alaranjado de
metila, um composto organico, € um corante anidénico pertencente ao grupo dos
azocorantes, amplamente utilizado em fotocatalise heterogénea. Corantes do
grupo “AZQ” certamente representam a maior e mais importante classe de

corantes sintéticos produzidos atualmente. Segundo a literatura, compostos
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organicos séo substancias quimicas que possuem em sua estrutura carbono e
ligacOes covalentes C-H, ou substancias que sejam derivadas destas. Como o
alaranjado de metila se enquadra nesta definicdo, pois possui formula
molecular de C1lgH19N3NaO3S e massa molecular de 356,395130 g/mol, € mais
que justificada a sua utilizacdo como indicador de eficiéncia de degradacéao,
para posteriormente ser aplicado ao tratamento de efluentes.
[0039] Nos ensaios verificou-se que os filmes de TiO2/Na2W04.2H20
degradaram completamente o corante alaranjado de metila e ao mesmo tempo
refletiram 100% da luz UV-A incidente. Esses resultados permitiram concluir
que os filmes apresentam propriedades influentes, protagonizadas
principalmente pelo TiO, dopado com WO3; devido a semelhanca das
caracteristicas quimicas e fisicas desses materiais quando ativados
opticamente corroborando com a aplicacado desses filmes na fotodegradacao
de compostos organicos em tratamento de efluentes e descontaminacdo do
ambiente, e ainda como conversores de energia solar.
[0040] Em um primeiro objeto, a presente invencdo apresenta um filme que
compreende fibras de TiO, dopado com H, WO, ou TiO, dopado Na,W0O,4.2H,0.
[0041] Em um segundo objeto a presente invencdo apresenta o processo de
obtencéo do filme que compreende as seguintes etapas:

a) preparacao de solucbes precursoras;

b) obtencéo das fibras por electrospinning;

c) tratamento térmico das fibras obtidas na etapa (b);

d) preparacao de disperséo das fibras;

e) obtencéo do filme por spin-coating.
[0042] Em uma realizacdo, a etapa (a) compreende a preparacdo da solucao
de TiO, pela mistura de propéxido de titanio (TiP), solucao alcodlica com 10%
em peso de polivinilpirrolidona (PVP).
[0043] Em uma realizacdo, a etapa (a) compreende a preparacdo da solucdo
de TiO,/WO3 pela mistura da solugéo de TiO,, peroxido de hidrogénio e H, WO,
por agitacdo magnética por 15 minutos.
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[0044] Em uma realizacdo, a etapa (a) compreende a preparacdo da solucao
de TiO,/Na,W0,4.2H,0 pela mistura da solucao de TiO,, peroxido de hidrogénio
e Na,W0O,4.2H,0 sob agitacdo magnética por 15 minutos.

[0045] Em uma realizacdo, a solucdo de TiO, compreende 2,5 mL de
propoxido de titanio (TiP); 2 mL de &cido acético glacial e 5 mL de uma solucao
alcodlica contendo 10% em peso de polivinilpirrolidona (PVP).

[0046] Em uma realizacdo, a solucdo de TiO,/WO3; compreende a solucao de
titAnio preparada previamente, 1 mL de perdxido de hidrogénio e 0,10 g de
HWO,,

[0047] Em uma realizacédo, a solucdo de TiO,/Na;W0O,4.2H,O compreende a
solucéo de titanio preparada previamente, 1 mL de perdxido de hidrogénio e
0,10 g de Na;W0Q4.2H,0.

[0048] Em uma realizacdo, o processo de obtencdo do filme compreende a
técnica de electrospinning na etapa (b) em que uma seringa plastica é
conectada a uma agulha hipodérmica de aco inox preenchida com as solucdes
precursoras obtidas na etapa (a) sendo a distancia entre a agulha e o coletor
cilindrico rotativo de 12 cm, a tenséo aplicada de 13,5 kV e vazao de 1,8 mL/h.
[0049] Em uma realizacdo, a etapa (b) compreende a coleta das fibras a cada
30 minutos durante 4 horas.

[0050] Em uma realizacdo, a etapa (c) compreende o tratamento térmico das
fibras obtidas na etapa (b), realizado em forno elétrico a temperaturas de 650 a
800°C, com patamar de 1 hora e taxa de aquecimento de 1,4°C/min.

[0051] Em uma realizacao, a etapa (d) compreende dispersdo da mistura de
0,25 g das fibras tratadas termicamente em 8,0 mL de etanol anidro e 0,8 mL
de acetilacetona em ultrassom por 10 min seguida da adicdo de 0,1 mL de
Triton X-100 e 0,4 g de polivinilbutiral mantidos sob agitacdo magnética por 10
minutos.

[0052] Em uma realizacdo, a etapa (e) compreende a obtencdo do filme por
spin-coating pela deposicdo de 5 gotas de uma das solugdes de fibra sobre

uma placa de vidro (1cm x 2 cm) recobertas com FTO (Fluorine-Doped Tin
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Oxide, XOP Glass) e fixadas ao equipamento com rotacdo de 800 RPM por 30
S.

[0053] Em um terceiro objeto a presente invencdo apresenta um filme que
compreende fibras de TiO, dopado com H, WO, ou TiO, dopado Na,W0O,4.2H,0
obtido a partir do processo descrito acima.

[0054] Em um quarto objeto a presente invencao apresenta o uso do filme
como fotodegradador de compostos organicos.

[0055] Em uma realizacao, o uso do dito filme em tratamento de efluentes.
[0056] Em um quinto objeto a presente invencédo apresenta o uso do filme
como conversor de energia solar.

[0057] Em um sexto objeto a presente invencdo apresenta fibras que
compreendem TiO, dopado com H, WO, ou TiO, dopado Na;W0,4.2H,0.

[0058] Em uma realizacdo, o processo de obtencédo do filme compreende a
etapa (b) em que a obtencao das fibras é pela técnica de electrospinning.
[0059] A presente invencao apresenta como vantagens a obtencéo de filmes
por spin-coating a partir de uma solucao de fibras obtidas por electrospinning,
técnica de facil manuseio, procedimento versatil simples e eficiente evitando
etapas longas e complexas. Além disso, o filme obtido correlaciona
propriedades fotocataliticas e fotocrémicas, fenbmenos néo relatados em

conjunto no Estado da técnica.

Exemplos
[0060] Os exemplos aqui mostrados tém o intuito somente de exemplificar uma

das inUmeras maneiras de se realizar a invencdo, contudo sem limitar, o
escopo da mesma.

Exemplo 1 - Obtencao do filme

[0061] A concretizagdo da invencédo inicia-se pela producéo dos 3 tipos de
fiboras. Sdo elas: fiora de TiO,, de TiO, dopadas com H,WO,; ou com
N32WO4.2H20.

[0062] As principais etapas para obtencao das fibras séo:
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i) Preparacédo das solucfes precursoras (sem aguecimento):

[0063] Solucdo de TiO, — Foram misturados 2,5 mL de propdxido de titanio
(TiP); 2 mL de acido acético glacial e 5 mL de uma solucéo alcodlica contendo
10% em peso de polivinilpirrolidona (PVP).

[0064] Solugdo de TiO/WOs; — A solugdo contendo titAnio preparada
previamente foram adicionados 1 mL de peroxido de hidrogénio e 0,10 g de
H.WO, e essa solucao foi mantida sob agitacdo magnética por 15 minutos.
[0065] Solucdo de TiO/Na;W04.2H,O — A solucéo inicial contendo titanio
foram adicionados 1 mL de perdxido de hidrogénio e 0,10 g de Na,W0,4.2H,0
sob agitacdo magnética por 15 minutos.

ii)_Electrospinning

[0066] Para a obtencgéo de fibras pelo processo de electrospinning (Figura 1),
uma seringa plastica (marca BD) de 5 mL conectada a uma agulha hipodérmica
de aco inox de 1 mm de diametro interno foi preenchida com a solucdo
precursora de TiO,, de TiO,/WO3 ou de TiO2/Na,W0O,4.2H,0O. A seringa foi
preenchida com a solucdo em questdo, uma de cada vez, ou seja, quando
terminava uma formulacdo dava-se inicio ao preenchimento da seringa com a
outra solugcdo. O capilar (agulha) foi conectado a fonte de alta tensdo. A
distancia entre a ponta da agulha e de um coletor cilindrico rotativo revestido
por uma folha de papel aluminio foi de 12 cm (colocado sobre o coletor
cilindrico para facilitar a remoc¢éo das fibras formadas). O coletor cilindrico de
aluminio de 100 mm de didmetro fica girando em torno do seu proprio eixo na
velocidade de 90 rpm durante a sintese das fibras. O coletor foi conectado ao
sistema de aterramento da fonte de potencial. Aplicou-se uma tensao de 13,5
kV entre a agulha e o coletor. Uma bomba de infusdo (KD Scientific) controlou
o fluxo da solugao precursora com vazao de 1,8 mL/h. A bomba de infuséo
manteve constante o fluxo de solugdo ejetado pelo capilar. As fibras foram
coletadas a cada 30 minutos, durante o periodo de 4 horas para cada
formulacao.

iil)_Tratamento térmico das fibras obtidas por electrospinning:
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[0067] As fibras obtidas na etapa (ii) foram submetidas a um tratamento
térmico em um forno elétrico (Sanchis) em temperaturas de 650, 700, 750 ou
800 °C, com patamar de 1 hora e taxa de aquecimento de 1,4 °C/min, a fim de
remover o material polimérico e formar fases cristalinas.

Iv) Preparo de dispersdes das fibras e do padrédo P25

[0068] Antes da deposicéo das solucbes sobre as placas de vidro, as mesmas
foram lavadas com uma solucdo de acetona e agua a 80 %v/v. Apos o término
da lavagem das placas de vidro, estas foram levadas a um banho ultrassénico
por 15 minutos e depois secas com folhas de papel absorvente.

[0069] Os reagentes utilizados na preparacdo das amostras foram: 8 mL de
etanol anidro, 0,8 mL de acetilacetona (Sigma-Aldrich); 0,1 mL de Triton X-100
(Sigma-Aldrich) e 0,4 g de polivinilbutiral (PVB).

[0070] Primeiramente foram misturados 0,25 g do padrdo TiO, (Evonik-pé
comercial) ou das fibras tratadas termicamente a 650 °C, 700 °C, 750 °C e 800
°C em 8 mL de etanol anidro e 0,8 mL de acetilacetona. As misturas foram
dispersas em um ultrassom por 10 minutos. Apds este periodo foram
adicionados os outros reagentes; 0,1 mL de Triton X-100 e 0,4 g de
polivinilbutiral, que foram mantidos sob agitacdo magnética por 10 minutos.
v)Spin-coating

[0071] Primeiramente foram misturados em um béquer 0,25 g do padrao TiO;
(Evonik-p6 comercial) ou das fibras de TiO;, TiO/WO; e de
TiO,/Na,W0O,4.2H,0 sintetizadas por electrospinning e tratadas termicamente a
650 °C, 700 °C, 750 °C e 800 °C em 8 mL de etanol anidro e 0,8 mL de
acetilacetona. As misturas foram colocadas em um ultrassom por 10 minutos.
Apés este periodo foram adicionados os outros reagentes; 0,1 mL de Triton X-
100 e 0,4 g de polivinilbutiral, que foram mantidos sob agitacdo magnética por
10 minutos. As misturas foram feitas separadamente, ou seja, uma de cada
vez. Totalizando 13 solu¢gbes. Uma solugdo contendo o 0,25 g do padréo TiO;
(Evonik-p6 comercial) e os demais reagentes, 4 solu¢des contendo 0,25 g das
fibras de TiO, (em questdo: primeiro as fibras tratadas a 650 °C, depois as
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fibras tratadas a 700 °C, e assim sucessivamente até preparar-se a solucao
contendo as fibras tratadas a 800 °C) acrescida dos demais reagentes
supracitados, 4 solu¢des contendo 0,25 g das fibras de TiO,/WO3 (em questao:
primeiro as fibras tratadas a 650 °C, depois as fibras tratadas a 700 °C, e assim
sucessivamente até preparar-se a solugdo contendo as fibras tratadas a 800
°C) acrescida dos demais reagentes supracitados e 4 solug¢des contendo 0,25 g
das fibras de TiO,/Na,W0,4.2H,0 (em questéo: primeiro as fibras tratadas a 650
°C, depois as fibras tratadas a 700 °C, e assim sucessivamente até preparar-se
a solucdo contendo as fibras tratadas a 800 °C) acrescida dos demais
reagentes supracitados.

[0072] Os filmes foram obtidos através da deposicéo de 5 gotas de cada uma
das 13 solucdes preparadas anteriormente sobre placas de vidro (1 cm x 2 cm)
recobertas com FTO (Fluorine-Doped Tin Oxide, XOP Glass). Estas placas de
vidro foram fixadas com fita dupla face no lugar apropriado do equipamento
para o inicio do processo de spin-coating (Figura 2). O equipamento utilizado
foi um (TC 100 Spin Coater) com uma rotacdo de 800 RPM por 30 s.

[0073] A técnica de spin-coating baseia-se na deposicdo de gotas da solucao
precursora inicial sobre a superficie de um substrato que é submetido a
movimentos de rotacdo em torno de seu proprio eixo, gerando velocidade em
relacdo ao substrato e escoando o liquido para suas extremidades. Na
sequéncia, o liquido atinge a extremidade do substrato e € removido sob a
forma de goticulas. Por fim, o processo de evaporacao do solvente termina,
resultando na formacao dos filmes.

[0074] A Figura 2 é apresentada o Spin-coating,técnica utilizada para a
deposicdo de filmes finos, na protecdo de metais e polimeros, circuitos
elétricos, sistemas opticos integrados, entre outros. Baseia-se na deposicéo de
gotas da solucdo precursora inicial sobre a superficie de um substrato que é
submetido a movimentos de rotagdo, gerando velocidade em relacdo ao
substrato e escoando o liquido para suas extremidades. O substrato gira em

torno de um eixo, que deve ser perpendicular a regido de recobrimento. Na
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sequéncia, o liquido atinge a extremidade do substrato e € removido sob a
forma de goticulas. A taxa de remocdo do excesso de liquido diminui, a
viscosidade aumenta elevando também a concentracdo de particulas nao
volateis. Por fim, o processo de evaporacéo do solvente termina, resultando na
formacéo dos filmes. A evaporagdo dos solventes mais volateis no instante da
aplicacéo facilita a ocorréncia dos processos de hidrolise e condensacéo,
originados no contato com a umidade do ar local.

Exemplo 2 — Experimento de Fotocatalise

[0075] A fotocatdlise ou a fotocatdlise heterogénea € um dos processos
oxidativos avancados que através da acdo de um fotocatalisador aumenta a
velocidade de uma reacdo na fotodegradacdo de compostos organicos. O
principio de acdo da fotocatalise se baseia na absorcdo de fétons de luz
ultravioleta, visivel ou infravermelho, pelos fotocatalisadores que geram o0s
radicais hidroxila (*OH) que reagem com oxigénio, originando reacdes de
degradacéo.

[0076] O processo de fotocatélise foi realizado em um reator fotocatalitico
(Figura 6), de vidro pyrex, onde a radiacao foi proporcionada por 12 lampadas
negras UV-A, de 8 W cada, modelo Fluor BLB T5 e da marca Sadokin. As
lampadas estdo dispostas em dois semi-cilindros, que possuem superficie
interna refletora. Os demais componentes do reator fotocatalitico
compreenderam um agitador magnético, um sistema de aeracdo de ar
comprimido e um banho termostatico. As amostras foram retiradas do frasco
reator (Figura 6) através de um canal fechado por um septo de silicone. A
circulacdo de agua foi realizada de forma constante, pela parte externa do
frasco, possibilitando assim, manter a temperatura do ensaio fixa em 30 °C. O
frasco possui também uma tampa com um prolongamento com ponta porosa
para borbulhar o ar comprimido no interior do liquido. Para a realizacdo dos
ensaios de fotocatalise, utilizou-se 125 mL de uma solucdo contendo 20 ppm
de alaranjado de metila, transferidos para um reator fotocatalitico e o sistema

de luz ultravioleta foi ligado.
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[0077] A seguir a placa de vidro contendo o filme a ser estudado foi imobilizada
dentro do reator. Antes do inicio de cada ensaio foi coletada uma aliquota de 4
mL da solucédo, definida como amostra inicial de referéncia (absorbancia
indicativa de concentracdo igual a 100% alaranjado de metila; tempo de reacao
de zero minutos). Esta primeira aliquota foi retirada antes da aplicacdo do
sistema de luz, da circulagdo de 4gua e do borbulhamento de ar. Apos o inicio
de cada ensaio, foram retiradas, com uma seringa, aliquotas de 4 mL, em
intervalos de 15 minutos, filtradas em filtro de 0,2 um, e transferidas para
cubetas de PMMA. Em seguida, as aliquotas foram analisadas por um
espectrofotdmetro (Cary 5000, Agilent, com acessorio UMA).

[0078] Através da andlise do experimento de fotocatélise concluiu-se que os
filmes contendo fibras de TiO,/Na,W0Q,4.2H,0 tratadas a 700, 750 e 800 °C,
respectivamente, foram as amostras mais eficazes na degradacdo do corante
alaranjado de metila j4 que 3 das 4 amostras de TiO,/Na,W0O,.2H,0 utilizadas
na degradacédo do corante alaranjado de metila foram capazes de mineralizar
completamente este corante (Figura 3).

[0079] Na Figura 3 para a construcao do um grafico da atividade fotocatalitica,
foi avaliada a eficiéncia dos filmes de TiO,/Na,W0,4.2H,0O na degradacao do
corante alaranjado de metila, durante a exposi¢cdo a radiacdo ultravioleta. O
gréfico foi plotado no excel depois das cubetas de PMMA contendo aliquotas
de 4 mL da solucédo contendo o filme imobilizado sobre o corante alaranjado de
metila serem analisadas por espectrofotometria. Foi realizado com base na
relacdo C/C,, onde C é a concentracdo molar da solucdo aquosa de corante
em presenca do catalisador no tempo da analise e C, € a concentracdo molar
inicial da solugdo aquosa de corante sem a presenca do catalisador.

Exemplo 3 — Ensaio de Fotocatélise heterogénea

[0080] Para realizar 0 ensaio de fotocatalise heterogénea foram utilizadas
cubetas de PMMA (metacrilato éptico) contendo 4 mL de uma solucdo de 20
ppm do corante alaranjado de metila e o filme de TiO,/Na;W0QO4.2H,0

imohilizado.
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[0081] Através da andlise das cubetas (Figura 4) pode-se concluir que o filme
de TiO,/Na,W0,.2H,0 contendo fibras tratadas a 750 °C degrada totalmente o
corante, pois a coloracédo alaranjada da solucdo diminui gradativamente com o
tempo de exposicao a radiacdo UV-A. Esse resultado ratifica o uso desse filme
como semicondutor em fotocatélise heterogénea e a possivel producdo em
escala comercial, como fotodegradador de compostos organicos, no tratamento
de efluentes e descontaminacdo do ambiente.

[0082] O processo de fotocatélise foi realizado em um reator fotocatalitico
(Figura 6), de vidro pyrex, onde a radiacao foi proporcionada por 12 lampadas
negras UV-A, de 8 W cada, modelo Fluor BLB T5 e da marca Sadokin. As
lampadas estdo dispostas em dois semi-cilindros, que possuem superficie
interna refletora. Os demais componentes do reator fotocatalitico
compreenderam um agitador magnético, um sistema de aeracdo de ar
comprimido e um banho termostético.

[0083] As amostras foram retiradas do frasco reator (Figura 6) através de um
canal fechado por um septo de silicone. A circulacdo de agua foi realizada de
forma constante, pela parte externa do frasco, possibilitando assim, manter a
temperatura do ensaio fixa em 30 °C. O frasco possui também uma tampa com
um prolongamento com ponta porosa para borbulhar ar comprimido no interior
do liquido.

[0084] Para a realizacdo dos ensaios de fotocatalise, utilizou-se 125 mL de
uma solucdo contendo 20 ppm de alaranjado de metila, transferidos para um
reator fotocatalitico e o sistema de luz ultravioleta foi ligado. A seguir a placa de
vidro contendo o filme a ser estudado foi imobilizada dentro do reator.

[0085] Antes do inicio de cada ensaio foi coletada uma aliquota de 4 mL da
solucéo, definida como amostra inicial de referéncia (absorbéancia indicativa de
concentracéo igual a 100% alaranjado de metila; tempo de reacdo de zero
minutos). Esta primeira aliquota foi retirada antes da aplicacdo do sistema de
luz, da circulacao de agua e do borbulhamento de ar.

[0086] ApOs o inicio de cada ensaio, foram retiradas, com uma seringa,
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aliquotas de 4 mL, em intervalos de 15 minutos, filtradas em filtro de 0,2 um, e
transferidas para cubetas de PMMA. Em seguida, as aliquotas foram
analisadas por um espectrofotometro (Cary 5000, Agilent, com acessorio
UMA).

[0087] A figura 4 apresenta um exemplo tipico de como é realizado o ensaio de
fotocatalise heterogénea no Lacer. E a aparéncia das cubetas contendo
aliquotas de 4 mL da solucéo contendo o filme imobilizado sobre o corante
alaranjado de metila durante 90 minutos de exposi¢do a radiacao ultravioleta,
apos o término da andlise fotocatalitica.

Exemplo 4 — Ensaio de fotocromismo

[0088] O fotocromismo de todas as amostras foi determinado por colorimetria,
utilizando um espectrofotémetro, e descrito com base na formacdo de centros
de cor, por meio da geracdo de vacéancias de O,. Os valores de reflectancia
dos filmes foram obtidos através da construcdo de um gréfico contendo os
dados registrados pelo espectrofotbmetro. No espectrofotdmetro cada um dos
filmes, do padrédo TiO, P25 Evonik, de TiO,, de TiO,/WO3; e de
TiO2/Na;,W0O,4.2H,0O foram colocados diretamente e prensados entre duas
placas de vidro, utilizando-se como iluminante o D65, que corresponde a faixa
espectral da luz do dia. Nao foi necessaria a preparacao prévia das amostras.
Os filmes foram analisados separadamente, ou seja, um de cada vez. A
medicdo da cor refletida pela amostra simula um observador a 10°. Realiza-se
a calibracdo do aparelho antes de dar inicio a andlise, tendo dois pontos como
referéncia, o zero e o branco padrdo. O espectrofotbmetro funciona em
conjunto com um software que acompanha o equipamento.

[0089] O espectrofotbmetro registra varias informacfes para cada analise, mas
as mais Uteis para definir o indice de cor sdo as do sistema CIE-Lab. Neste
sistema, a cor é registrada como coordenada em um sistema de 3 eixos, sendo
os eixos a* (vermelho e verde) e b* (amarelo e azul) variando entre valores
positivos e negativos e, L* (luminescéncia) variando entre 0 a 100%. Valores

negativos de a* representam influéncia do verde, valores positivos de a*
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representam influéncia do vermelho. Valores negativos de b* representam
influéncia do azul e valores positivos de b* representam influéncia do amarelo.
No eixo L*, 0% representa preto (auséncia total de luz refletida) e 100%
representa branco (reflexao total).

[0090] OBS: Vacéancia ou sitio vazio da rede € o mais simples dos defeitos
pontuais, onde um &tomo é retirado do sitio comumente preenchido. As
vacancias podem surgir durante a solidificacdo ou em decorréncia de vibragdes
atbmicas, que ocasionam as mudancas de posicOes dos atomos, a partir de
seus sitios normais na rede.

[0091] Como os filmes de TiO,-P25, TiO,, TiO,/WO3 e de TiO/Na,WO,42H,0
manifestaram predominantemente as cores azul, azul, amarelo e amarelo,
respectivamente, para fins de explanacao foram escolhidas, uma amostra de
cada filme contendo fibras tratadas a 750 °C.

[0092] As curvas de reflectancia dos filmes de TiO,-P25, de TiO, sem
dopagem, de TiO,/WO3 e de TiO,/Na;W0O,4.2H,O obtidos por spin-coating
(Figura 5) demonstram que os filmes de TiO,-P25, TiO,, TiO./WO3 e de
TiO2/Na,W0O4.2H,0, apresentaram uma diferenga de cor crescente entre 400 e
700 nm e tiveram reflexdo minima (400 nm) em: 52,76%, 77,17%, 82,06% e
86,46% respectivamente. Ja a reflexdo maxima (700 nm) ocorreu em: 64,9%,
89,9%, 97,3% e 99,19%, respectivamente.

[0093] Estas curvas foram plotadas no excel apds o término das andlises
colorimétricas. O gréafico mostra o quanto os filmes séo eficientes em refletir a
luz ultravioleta incidente hum determinado comprimento de onda. Estes dados
colorimétricos foram fornecidos por um espectrofotémetro (Konica-Minolta, CM
2600 d) com uma esfera integrada a um filtro ultra-violeta. O espectrofotdmetro
utiliza o iluminante D65, que corresponde a faixa espectral da luz do dia. A
medicao da cor refletida pela amostra simula um observador a 10°. Realiza-se
a calibracdo do aparelho antes de dar inicio a andlise, tendo dois pontos como
referéncia, o zero e o branco padréo.

[0094] Os dados sado registrados por um software que acompanha o
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equipamento. O equipamento registra varias informagcfes para cada andlise,
mas as mais Uteis para definir o indice de cor sdo as do sistema CIE-Lab.
Neste sistema, a cor € 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%. Os valores negativos de a* indicam a
influéncia do verde, valores positivos de a* indicam a influéncia do vermelho.
Os valores negativos de b* indicam a influéncia do azul e os valores positivos
de b* indicam a influéncia do amarelo. No eixo L*, 0% representa preto
(auséncia total de luz refletida) e 100% representa branco (reflexao total).
Difrac&o de Raios X (DRX)

[0095] Para as amostras contendo apenas o precursor de TiO,, Figura 7,

observou-se que aqueles que continham fibras tratadas até a temperatura de
700 °C apresentaram a presenca majoritaria da fase cristalina anatase (JCPDS
01-078-2486), com o primeiro pico caracteristico em 2e = 25,271°.

[0096] As amostras que continham fibras tratadas a partir de 750 °C formaram
além da fase anatase, a fase rutilo (JCPDS 01-077-0442). O primeiro pico
caracteristico da fase rutilo aparece em aproximadamente 2e = 27,294°. Esse
resultado foi de certa maneira esperado, pois sabe-se ocorre uma transicao da
fase cristalina anatase para rutilo, apés a aplicacdo de um tratamento térmico
entre 350 e 1175 °C. Porém, a temperatura em que ocorre esta transicao de
fases depende de vérios fatores, como: presenca de impurezas ou aditivos, a
técnica empregada na sintese das amostras e atmosfera presente durante a
transformacéo.

[0097] A Figura 7 apresenta os resultados de difracdo de raios X das amostras
contendo as fibras com o precursor H,WO,. Para as amostras tratadas até a
temperatura de 650 °C foram identificadas as fases anatase (JCPDS 01-078-
2486) e brookita (JCPDS 01-075-1582) para o TiO, com picos caracteristicos
em 2 e = 25,271° e 25,425°, respectivamente. Para o WO3 foi detectada a fase
monoclinica (JCPDS 00-032-1393), com primeiro pico caracteristico em
aproximadamente 2 e = 23 ©, para as amostras tratadas a 800 °C. As amostras
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tratadas a partir de 700 °C apresentaram para o TiO, além das fases anatase e
brookita também a fase rutilo (JCPDS 01-077-0442), esta Ultima com o primeiro
pico caracteristico em 2 e = 27,294°.

[0098] As amostras de tungstato de soédio di hidratado tratadas até a
temperatura de 700 °C, Figura 8, apresentaram a fase monoclinica para o WO3;
(JCPDS 00-032-1393), a fase anatase (JCPDS 01-078-2486) e brookita
(JCPDS 01-075-1582) para o TiO,. Para as amostras calcinadas a 750 °C
foram identificadas as fases anatase e brookita para o TiO, e tetragonal
(JCPDS 00-002-0414) para o WO3, com 0 primeiro pico em 2 e = 37,604 °. Ja
as fibras calcinadas a 800 °C apresentaram as fases anatase, brookita e rutilo
(JCPDS 01-077-0442) para o TiO, e predominancia da fase tetragonal para o
WO3;. O grupo Na(OH) apresentou a fase ortorrombica (JCPDS 00-035-1009)
identificado em todas as amostras tratadas entre 650 e 800 °C, com primeiro
pico em aproximadamente 2 e = 16 °. As diferengas observadas na estrutura
cristalina do WOj3, ja eram esperadas, em razdo da mistura de oxidos de titanio
e tungsténio e da transicdo entre as fases monoclinica e tetragonal do WOs;,
que ocorre com 0 aumento da temperatura de tratamento térmico.

Anéalise Termogravimétrica (TGA)

[0099] A Figura 10 mostra as curvas de perda de massa durante o ensaio de
analise térmica, das amostras sem tratamento térmico (STT) de TiO; e de TiO;
contendo Na,WOQO42H,0. A curva de TGA das amostras de TiO, podem ser
divididas em 3 zonas: a primeira perda de massa ocorre entre 36 °C e 204 °C e
corresponde possivelmente a remocdo de &gua adsorvida e de PVP. A
segunda perda ocorre entre 204 °C e 522 °C e se deve possivelmente a
vaporizacdo e a calcinacdo dos compostos organicos. Na terceira e ultima
zona, entre 522 °C e 1194 °C, ndo ha mais perda de massa, visto que as
amostras estdo praticamente livres da presenca de compostos organicos. As
amostras de TiO, misturadas com Na,WO,2H,O apresentaram a primeira
perda de massa entre 25 e 294°C, possivelmente em decorréncia da
volatilizagdo da agua, a segunda entre 294 e 459 °C, provavelmente
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consequéncia da separacao da estrutura de PVP, e, a terceira entre 459 e 874
°C, se refere a decomposicdo de PVP e a perda de compostos organicos
presentes nas amostras. Acima de 874 °C a amostra ndo apresentou mais
perda de massa.

[0100] A Figura 11 apresenta a curva de TGA das amostras STT de TiO,
contendo H,WO,. A perda de massa em 320 °C pode ser atribuida & remocéao
da agua de hidratacéo e dos grupos hidroxilas (OH) aderidos a superficie de
TiO,. Conforme observado no grafico, a perda de massa desta amostra foi
relativamente baixa, proximo de 2,384 %, o que esta possivelmente associado
a dificuldade em remover os grupos alcéxidos que ndo foram consumidos no
processo de sintese, uma vez que 0S compostos organicos propéxido de
titanio, polivinilpirrolidona (PVP) e alcool etilico sdo reagentes presentes nas
amostras. A baixa perda de massa obtida estd provavelmente associada a
evaporacao de 4gua e a presenca de compostos organicos nas amostras.

Microestrutura

[0101] O microscopio eletronico de varredura (MEV) estava equipado com
EDS (espectroscopia de espalhamento de energia dispersiva) que identificou a
presenca de atomos de titdnio em diferentes regibes dos filmes de TiO,
tratados a temperatura de 700 °C e com ampliagéo de 20 ym. Conforme mostra
a Figura 12.

[0102] A Imagem de (MEV) equipado com EDS dos filmes de TiO2/WOs,
tratados a temperatura de 700 °C e com ampliagdo de 5 pm. A espectroscopia
de espalhamento de energia dispersiva (EDS) identificou a presenca de atomos
de titdnio e tungsténio em diferentes regides da amostra, conforme mostra a
Figura 13.

[0103] A Figura 14 é uma imagem de MEV equipado com EDS dos filmes de
TiO2/Na;W0O,4.2H,0, tratados a temperatura de 700 °C e com ampliagéo de 2
pMm. A espectroscopia de espalhamento de energia dispersiva (EDS) indicou a
existéncia de atomos de Na, W, Ti e O em todas as amostras desta

composicao, possivelmente provenientes dos precursores.
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Presenca de Grupos Funcionais

[0104] A Figura 15 (a-c) apresenta os espectros de Infravermelho por
Transformada de Fourier (FTIR) das amostras de TiO, e de TiO, contendo W
utilizando H,WO, e Na,WOQO,, respectivamente. A banda existente entre 3400
cm?, presente em todas as amostras, revela a presenca de grupos hidroxila
(OH), provavelmente decorrente de agua adsorvida na superficie das amostras.
As bandas na faixa de 632-1049 cm™ indicam a presenca de ligacdes W-O e,
as bandas na faixa de 594-1002 cm™ correspondem as ligacdes Ti-O.

Espectroscopia de Reflectancia Difusa (ERD)

[0105] A ERD determinou os valores de band gap das amostras que estao
descritos na Tabela 1. Os valores de band gap foram bastante importantes na
determinacao do fotocromismo e da atividade fotocatalitica das amostras, pois
guanto menor o band gap das amostras maior % de reflectancia e atividade
fotocatalitica das amostras.

Tabela 1. Band gap das amostras sintetizadas.

Amostra Ba?éjvg)]ap
TiO, — STT 3,70
TiO, — 650°C 3,50
TiO, — 700°C 3,40
TiO, — 750°C 3,35
TiO, — 800°C 3,25
TiO,/WO3 - STT 3,18
TiO,/WO; — 650 °C 3,05
TiO,/WO3; — 700 °C 2,95
TiO,/WO3; — 750 °C 2,91
TiO,/WO; — 800 °C 2,89
TiO,\Na,WQO, - STT 3,16
TiO,\Na,W0O, — 650 °C 3,04
TiO,\Na,W0O, — 700 °C 2,96
TiO,\Na,Ww0O, — 750 °C 2,91
TiO,\Na,Ww0O, — 800 °C 2,85

Usos e aplicacdes

[0106] O foco da presente invengcdo € na sintese de catalisadores para
degradar compostos organicos. Os filmes podem ser utilizados como conversor
de energia solar, assim como, na descontaminagdo ambiental, desodorizacao

de ambientes, entre outros usos.
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[0107] Os versados na arte valorizardo os conhecimentos aqui apresentados e
poderdo reproduzir a invencdo nas modalidades apresentadas e em outras

variantes, abrangidas pelo escopo das reivindicacdes a seguir.
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Reivindicacdes

1. Filme caracterizado por compreender fibras de TiO, dopado com
H,WO, ou TiO, dopado Na;W04.2H,0.

2. Processo de obtencéo de filme caracterizado por compreender as
etapas:

a) preparacao de solucdes precursoras;

b) obtencéo das fibras por electrospinning;

c) tratamento térmico das fibras obtidas na etapa (b);

d) preparacao de disperséo das fibras;

e) obtencéo do filme por spin-coating.

3. Processo, de acordo com a reivindicacdo 2, caracterizado pela
etapa (a) compreender a preparacdo da solucdo de TiO, pela mistura de
propoxido de titdnio (TiP), solucdo alcodlica com 10% em peso de
polivinilpirrolidona (PVP).

4. Processo, de acordo com a reivindicacdo 2, caracterizado pela
etapa (a) compreender a preparacéo da solugcdo de TiO,/WO3 pela mistura da
solucdo de TiO,, peréxido de hidrogénio e H,WO, por agitacdo magnética por
15 minutos.

5. Processo, de acordo com a reivindicacdo 2, caracterizado pela
etapa (a) compreender a preparacdo da solucédo de TiO/Na,W0O4.2H,0 pela
mistura da solucdo de TiO,, peréxido de hidrogénio e Na,W0O,4.2H,O sob
agitacdo magnética por 15 minutos.

6. Processo, de acordo com qualquer uma das reivindicacdes 2 a 5,
caracterizado pela técnica de electrospinning na etapa (b) compreender uma
seringa plastica conectada a agulha hipodérmica de aco inox preenchida com
uma das solugdes precursoras sendo que a distancia entre a agulha e o coletor
cilindrico rotativo é de 12 cm, a tensao aplicada é de 13,5 kV e a vazao de 1,8
mL/h.

7. Processo, de acordo com a reivindicacéo 6, caracterizado pela etapa
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(b) compreender a coleta das fibras a cada 30 minutos durante 4 horas.

8. Processo, de acordo com qualquer uma das reivindicagdes 2 a 7,
caracterizado pela etapa (c) ocorrer em forno elétrico a temperaturas de 650 a
800 °C, com patamar de 1 hora e taxa de aquecimento de 1,4 °C/min.

9. Processo, de acordo com qualquer uma das reivindicagcbes 2 a 8,
caracterizado pela etapa (d) compreender a dispersdo da mistura de 0,25 g
das fibras tratadas termicamente, 8,0 mL de etanol anidro e 0,8 mL de
acetilacetona, em ultrassom por 10 minutos seguido da adi¢cdo de 0,1 mL de
Triton X-100 e 0,4 g de polivinilbutiral mantidos sob agitagdo magnética por 10
minutos.

10. Processo, de acordo com qualguer uma das reivindicacfes de 2 a 9,
caracterizado pela etapa (e) compreender a obtencdo do filme por spin-
coating pela deposicdo de 5 gotas de uma das solucbes de fibra sobre uma
placa de vidro (1cm x 2 cm) recobertas com FTO (Fluorine-Doped Tin Oxide,
XOP Glass) e fixadas ao equipamento com rotacédo de 800 RPM por 30 s.

11. Filme, caracterizado por ser obtido pelo processo conforme definido
em qualquer uma das reivindicagbes 2 a 10, a partir das técnicas de
electrospinning e spin-coating.

12. Uso do filme, conforme definido na reivindicacdo 11, caracterizado
por ser como fotodegradador de compostos organicos.

13. Uso, de acordo com a reivindicagdo 12, caracterizado por ser
aplicado no tratamento de efluentes.

14. Uso do filme, conforme definido na reivindicacdo 11, caracterizado

por ser como conversor de energia solar.
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Resumo

FILME COMPREENDENDO FIBRAS DE T10, DorPADO coM HoWO, ou T10,

DorPADO NA,WO,4.2H,0, PROCESSO DE OBTENCAO E USO DO FILME

A presente invencdo descreve um filme compreendendo fibras de TiO;
dopado com H,WO, ou Na;W0,4.2H,O obtido através da técnica de spin-
coating a partir das fibras obtidas por electrospinning. Especificamente, a
presente invencdo compreende um filme utii como fotodegradador de
compostos organicos para o tratamento de efluentes. A presente invencéo
situa-se nos campos da quimica, engenharia ambiental, nanotecnologia e

engenharia de materiais.
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