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PROPRIETATILE MORFOLOGICE ALE DIOXIDULUI
DE TITAN

Andreia MOLEA

MORPHOLOGICAL PROPERTIES OF TITANIUM DIOXIDE

This paper presents a series of literature data related to morphology of
titanium dioxide obtained by hydrolysis of alkoxides. Morphological properties of
titanium dioxide depend on particle size, specific surface area and particle
distribution. Particle size is influenced directly by obtaining and calcinations
temperature, the environment in which the hydrolysis reaction takes place and
surfactants.

Cuvinte cheie: dioxid de titan, proprietdti morfologice, microscopie
electronica de transmisie

1. Introducere

In ultimele decenii s-au identificat fotocatalizatori bazati pe dioxid
de titan, acestia fiind o alternativa in procesele de epurare, datorita
capacitatii lor de a fotodegrada poluantii din apa si aer [1, 2]. Proprietatile
functionale ale TiO, sunt dependente de faza cristalina, dimensiunea
particulelor, suprafata specifica, precum si distributia particulelor. Faza
cristalina anatas se dovedeste a avea activitate fotocatalitica mai mare
decét faza brookit si rutil.

Caracteristicile morfologice ale pulberilor si filmelor de dioxid de
titan pot fi puse in evidentd prin microscopie electronica de transmisie
(TEM) si microscopie electronica de baleiaj (SEM). Microscopul
electronic este astazi un instrument de studiu indispensabil in fizica si
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ingineria materialelor, oferind informatii multiple despre structura intima a
materialelor. Astfel prin SEM se studiaza morfologia pulberilor, aspectul
suprafetei particulelor, punandu-se in evidenta oxizi, fisuri, structura de
suprafata.

In cazul filmelor subtiri prezinta interes studiul asupra formei,
marimii si distributiei dupd marime a cristalitelor depuse, céat si
compactitatea stratului depus.

Microscopia electronica de transmisie (TEM) se bazeaza pe
efectul caracteristicilor structurale ale materialului de analizat asupra
trecerii unui fascicul accelerat de electroni printr-un esantion foarte
subtire (filme). Imaginile obtinute prin TEM oferd informatii despre:
structura limitelor de graunti, localizarea si vizualizarea dislocatiilor,
planele de alunecare din grauntii cristalini, morfologia si dispersia fazelor
fine [3].

Lucrarea prezinta o serie de date din literatura legate de
proprietatile morfologice ale dioxidului de titan.

2. Analiza prin microscopie electronica

Y.C. Lee s.a. [4] a obtinut TiO, prin metoda sol-gel in urma
procesului de hidroliza a alcoxizilor, folosind ca precursor tetra-
izopropoxidul de titan, in prezenta catalizatorilor acid si baza. Prin
analiza imaginilor TEM (figura 1), Y.C. Lee [4] a observat ca
dimensiunea particulelor tratate cu acid (25,45 nm) a fost mai mare
comparativ cu dimensiunea particulelor tratate cu catalizator bazic (20,79
nm). in cazul hidrolizei modificate in dou& etape, imaginile TEM arat& c&
tratamentul cu catalizator acid influenteaza structura particulelor primare
prin formare de agregate, iar prin adaugarea catalizatorului bazic, in a
doua etapa de hidroliza, agregatele formate in prima treaptd au fost
modificate rezultdnd dupa calcinare particule mai fine.
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Fig. 1 Imaginile TEM ale particulelor de TiO> a) tratate cu catalizator acid, b)
tratate cu catalizator bazic [4]
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Imaginile TEM a unei probe sintetizate la 70 °c obtinute de A.R.

Liu [5] prezentata in figura 2, pun in evidentda marimea particulelor (4-5
nm) de TiO,.

Fig. 2 Imaginea TEM a probei sintetizate la 70°C [5]

in figura 3 este prezentat micrograficul TEM care pune in
evidenta particule aglomerate, dar distincte cu forme neregulate obtinute
de catre C. Su s.a. [6] prin hidroliza butoxidului de titan in prezenta
acidului azotic si a alcoolului izo-propilic. Gelul obtinut a fost supus
tratamentului termic la intervalul de temperatura de 400-700 °C [6]. C. Su
a observat o distributie a dimensiunii particulelor intr-un domeniu larg,
dimensiunea medie a particulelor fiind de 67 nm.

0
©
go ¥ —]
L 0 10 20 30 40 50 60 70 80

Nanocrystallite size (nm)

Fig. 3 Micrograficul TEM a pulberii de TiO> calcinata la 500 °c
si distributia dimensiunii particulelor [6]

Spre deosebire de C. Su, K. Yu s.a. lucreaza in mediu de acid
azotic si polietilen glicol, in baie de gheata [7]. K. Yu s.a. [7] a pus in
evidenta prin |mag|nea TEM ca dimensiunea particulelor obtinute prin
calcinare la 450 °C este de 40 nm (figura 4),

N.M. Tuan s.a. a obtinut filme de TiO, depuse pe substrat de
sticla prin metoda sol-gel urmata de centrifugare [8].
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Fig. 4 Imaginea TEM a pulberii de TiO; calcinate la 450 °C

N.M. Tuan [8] a folosit ca precursor tetra-izopropoxidul de titan in
mediu de acid clorhidric gi alcool etilic. Pentru a stabiliza solutia coloidala
a adaugat polietilen glicol. N.M. Tuan a aratat prin imaginile TEM din
figura 5 ca particulele de TiO, au un diametru mediu sub 20 nm fiind
influentat de pH-ul la care s-a lucrat.
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Fig. 5 Imaginile TEM ale nanoparticulelor de TiO2 obtinute la
(@pH=1,(b)pH =15, (c)pH =2[8]

S.K. Sharma s.a. [9] a constatat, ca si o observatie vizuala, ca
filmele de TiO, au fost depuse uniform pe substrat, ca sunt compacte si
fara fisuri. In figura 6 este redata |mag|nea AFM a filmelor de TiO,
depuse pe substrat de sticla si recoapte la 350 °c timp de 8 ore.
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Fig. 6 Imaginea AFM a filmelor de TiO> [9]

in imaginea AFM se observa ca forma particulelor este aproape
sferica si au dimensiunile cuprinse intre 20 nm si 120 nm.

3. Concluzii

m Morfologia dioxidului de titan, respectiv dimensiunea si forma
particulelor obtinute prin metoda sol-gel depinde de temperatura de
obtinere si de tratamentele termice aplicate ulterior.

m Astfel se pot obtine particule cu dimensiuni cuprinse intre 20 si
120 nm pornindu-se de la precursori de tetra-izopropoxid de titan si
butoxid de titan, la temperaturi de obtinere cuprinse de la 0 °C 1a150 °C

m Tratamentul termic ridicat determina cresterea dimensiunii
particulelor, deci scaderea suprafetei specifice.

m S-a constatat ca se pot obtine particule nanometrice de TiO,
prin hidroliza alcoxizilor la temperaturi de obtinere si calcinare relativ
scazute.

m Utilizarea unor agenti tensioactivi a permis obtinerea unor filme
de TiO, compacte si fara microfisuri. Filmele de TiO, investigate prin
AFM au o distributie foarte uniforma a particulelor. Acestea au forma
aproape sferica si dimensiuni cuprinse intre 20 nm si 120 nm.
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