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RESUMO

A utilizacado de pontos quanticos de carbono (PQC) em sulfeto de molibdénio (MoS)
tem sido estudada como uma estratégia para melhorar a eficiéncia da fotocatalise. O
uso de PQC como co-catalisadores permite melhorar a transferéncia de carga e
reduzir a recombinagédo de elétrons e lacunas, aumentando assim a eficiéncia da
fotocatdlise. Além disso, a incorporacdo de PQC em MoS; resulta em uma maior
absorcéo de luz visivel e na redugdo do tamanho do band gap, o que melhora ainda
mais a atividade fotocatalitica. Portanto, a utilizacado de PQC em MoS,; é uma
estratégia promissora para a producdo de materiais altamente eficientes para a
remediacdo ambiental e outras aplicacoes fotocataliticas. O foco deste projeto é
sintetizar PQC a partir de um residuo industrial do processamento da uva e utiliza-lo
como co-catalisadores no semicondutor MoS, sintetizado a partir do método
hidrotermal.

INTRODUCAO

Os pontos quanticos de carbono (PQC) sdao uma nova classe de nanomateriais a
base de carbono com tamanhos inferiores a 10 nm. Foram acidentalmente
descobertos por Xu et al. em 2004 durante a purificacao eletroforética de nanotubos
de carbono de parede simples, sintetizados via ablacao a laser. Essa nova classe de
nanomateriais de carbono tem chamado grande atengdo da comunidade cientifica
por diversas razdes, dentre elas destaca-se: (i) elevada biocompatibilidade, uma vez
que sao majoritariamente constituidos de carbono; (i) apresentam grupos
superficiais que podem ser modificados quimicamente; (iii) possuem alta dispersao
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em agua e dificultam a aglomeracao de varios semicondutores nanoestruturados;
(iv) possuem singulares propriedades fotoluminescentes e de transferéncia
eletrbnica, auxiliando na eficiéncia catalitica de diversos materiais e (v) possuem
bons rendimentos quanticos de fluorescéncia, podendo ser utilizados em ensaios de
bioimagem. Desta forma, os PQC vém sendo considerados como uma alternativa
aos tradicionais pontos quanticos inorganicos a base de metais téxicos. Devido a
natureza de grupos funcionais presentes nos PQC, podem ser facilmente utilizados
como dopantes em semicondutores nanoestruturados, como MoS;, de modo a
melhorar as propriedades fotoelétricas, possibilitando o aumento do poder oxidante
da fotocatalise heterogénea.

MATERIAIS E METODOS
Sintese do semicondutor MoS>

A sintese do MoS; foi feita a partir do método hidrotermal. Em um experimento
tipico, 3,46 g de tiouréia (99%) e 2,05 g de molibdato de aménio (85%) foram
adicionados a 70 mL de agua deionizada e mantidos sob agitacao por 10 minutos.
Em seguida, a solucdo foi levada para um reator hidrotermal de aco inoxidavel
revestido internamente com Teflon. O reator contendo a solucédo foi levado para uma
estufa onde por 24 h sob a temperatura de 200°C. O produto da sintese hidrotermal
foi purificado com agua destilada. Em seguida, o material foi purificado com etanol
absoluto e levado para secar na estufa por trés dias.

Sintese dos pontos quanticos de carbono (PQC) e do compdsito MoS,/PQC

O precursor da solucao de PQC foi o bagaco de uvas Niagara, obtido através da
maceracao de 1,5 kg. O bagaco resultante ap6s extracao do suco foi levado para
secar em estufa a aproximadamente 100°C por trés dias. A solucdo de PQC foi
obtida através da sintese hidrotermal utilizando como precursor o bagaco de uva
Niagara. Para esta sintese, foi utilizado 1,0 g da biomassa seca para 45 mL de agua
destilada com 5 mL de peréxido de hidrogénio concentrado (32%v:v). Essa
suspensao foi colocada em um reator hidrotermal e levada para uma estufa a 200°C
por 24 h. Apos resfriamento natural, a solugédo resultante foi filtrada a vacuo com
auxilio de uma membrana de celulose Millipore 0,45 um para remoc¢ao de sélidos
nao oxidados.

Para a sintese do compésito nanoestruturado de PQC depositados no semicondutor
MoS, (PQC/MoS;) foram utilizadas as mesmas propor¢des dos reagentes utilizados
na sintese do MoS, puro, substituindo apenas a agua destilada por 45 mL da
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solucao de PQC previamente sintetizada. Apds a agitacdo, a mistura foi colocada
em um reator hidrotermal de Teflon e levada para estufa a 200°C por 24 h.

RESULTADOS E DISCUSSAO

A Fig. 1 apresenta o resultado de DRX para os semicondutores MoS; e PQC/MoS..
Pode-se observar a presenca dos halos de difracdo (002), (100), (006) e (110) em
13,97°, 32,97°, 39,82° em 58,84°, respectivamente, para ambos os materiais, sendo
estes caracteristicos do semicondutor nanoestruturado MoS; (Berwal et. al, 2023).
Entretanto, apés a introducdo do PQC, a intensidade dos halos de difracéo
caracteristicos a fase MoS, diminuem consideravelmente, evidenciando uma queda
na cristalinidade, atribuida a fase amorfa dos PQC. Vale a pena mencionar que,
usando a equacao de Debye-Scherrer para o plano cristalografico de maior
intensidade (002), determinou-se que os tamanhos dos cristais de MoS; é de
aproximadamente 21,2 nm, enquanto o material PQC/MoS; apresentou tamanho dos
cristais de aproximadamente 17,2 nm. Fica evidente que a presenca dos PQC no
meio reacional foi capaz de causar uma reducédo de 18,9% no tamanho dos cristais.
O diametro nanométrico aproximado calculado a partir da equagéao de Scherrer para
o material MoS, pode estar relacionado com os parametros operacionais utilizados
na sintese, em que existe o favorecimento do grau de supersaturagcdo sob a
formacéao dos cristais durante o tratamento hidrotermal.
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Figura 1. (A) Difratograma de raios-x (DRX) para os semicondutores. (B) Imagens de MEV para
MoS; (a,b) e PQC/MoS; (c,d).

Os resultados de MEV para os materiais sdo apresentados na Fig. 2. Como
podemos observar, o material MoS, sintetizado pelo método hidrotermal se
assemelha com a estrutura “Flower-like” relatada na literatura (Berwal et. al, 2023).
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Por outro lado, o material PQC/MoS, demonstra uma estrutura desorganizada que
perdeu a organizagao Flower-like, o que esta diretamente relacionado a dificuldade
de crescimento de cristais de MoS; na presenca dos PQC, corroborando os
resultados de DRX. Através da espectroscopia fotoacustica, o valor de band-gap
registrado para o compdsito nanoestruturado PQC/MoS: foi de 3,17 eV, préximo ao
valor caracteristico de semicondutores.

CONCLUSOES

Foi possivel sintetizar o semicondutor MoS, e o compdésito PQC/MoS,, além de
caracteriza-los e purifica-los com sucesso, possibilitando que a investigacdo acerca
dos efeitos da incorporacao dos PQC no semicondutor nanoestruturado possam ser
feitas posteriormente.
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