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Introducao

A crescente demanda por tecnologias avancadas
nas areas de eletrdnica, energia e catdlise tem
impulsionado a pesquisa e o desenvolvimento de
novos materiais com propriedades otimizadas?®.
Entre esses materiais, os nanotubos de di6xido de
tithnio (NTTiO2) destacam-se pela sua versatilidade
e propriedades eletroquimicas. Quando crescidos
em substratos de titdnio, o nanotubos aumentam a
area superficial do material, gerando uma maior
relagdo superficie-volume, o0 que resulta em
propriedades distintas em comparagdo ao TiO:z
convencional. Com estruturas cilindricas ocas na
escala nanométrica, compostas por atomos de
tithnio e oxigénio, os NTTiO2 tém um potencial
significativo para aplicagbes em dispositivos
eletroquimicos, como sensores, baterias e células
solares, devido as suas caracteristicas Unicas de
superficie e estrutural. No entanto, para que o
desempenho dos NTTiO2 seja maximizado em tais
aplicacbes, é fundamental compreender como
diferentes condi¢ces de sintese afetam suas
propriedades. O tratamento térmico (TT) é uma
etapa essencial na sintese dos NTTiO2, sobretudo
para obtencéo de fases cristalinas e na melhoria da
cristalinidade dos NTTiO22. Assim, esta pesquisa
teve como objetivo investigar como diferentes
tempos de ftratamento térmico afetam as
propriedades morfoldgicas e eletroquimicas de
eletrodos de NTTiO2 obtidos por anodizagéo.

Material e Métodos

Os eletrodos de NTTiO2z foram preparados através
de anodizacdo potenciostatica, utilizando um
potencial de 40 V e um tempo de sintese de 75
horas. Para avaliar a influéncia do tempo de
tratamento térmico, os eletrodos foram enté&o
tratados termicamente a 450 °C pelos tempos de 60,
90, 120 e 150 minutos. Os eletrodos foram
caracterizados utilizando as técnicas de Microscopia
Eletronica de Varredura (MEV) e Voltametria Ciclica
(VC), com o objetivo de avaliar suas propriedades
morfoldgicas e eletroquimicas.

Resultados e Discussao

Sao mostrados na figura 1 (A-D), as imagens obtidas
de MEV dos eletrodos de NTTiOz, submetidos a
diferentes tempos de tratamento térmico (60, 90, 120
e 150 minutos). A partir das imagens MEV, constata-
se a presenca de nanotubos, recobrindo a superficie
do substrato. Através da utilizagdo do software
ImageJ foi possivel determinar valores de diametros
internos (118, 123, 129 e 130 nm) e externos (170,
173, 174 e 176 nm) dos NTTiOz, sendo constatado
que estes crescem com 0 aumento do tempo de
tratamento térmico. Este aumento dos didmetros
internos e externos com o0 aumento de TT podem
estar associados a dilatagdo térmica do 6xido?. Esse
€ um fator que pode contribuir para melhores trocas
eletrbnicas dos NTTiOz, j4 que se espera uma
concentragdo de transferéncia de elétrons favorecida
nas regibes onde concentram-se a maior
uniformidade de nanotubos com poros maiores
(diametros internos)?.
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40V-T60

Figura 1. Imagens MEV da vista superior dos NTTiO;
produzidos nos tempos de tratamento térmico em: (A)
60 min, (B) 90 min, (C) 120 min e (D) 150 min, em
eletrdlito 0,06 mol.L de NH4F/Glicerol.
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Figura 2. Voltamogramas Ciclicos: (A) 60 min, (B) 90
min, (C) 120 min e (D) 150 min, em eletrolito
0,06 mol.L* de NH,F/Glicerol.

Os perfis voltamétricos observados na figura 2,
revelam que o tempo de tratamento térmico
influenciou na ocorréncia dos processos de oxidagéo
e reducdo promovidos pelos NTTiO2, uma vez que
todos os eletrodos apresentaram densidades de
correntes anodicas e catédicas. Sobretudo no
eletrodo submetido ao tempo de 120 min de TT
(Figura 2C), que apresentou pico de oxidagdo mais
intenso e definido em relacdo aos demais eletrodos?.
Este fator pode estar relacionado aos aspectos
morfolégicos do eletrodo submetido a 120 min de TT,
corroborados pelos valores expressivos de
diametros internos e externos. Os valores de area
eletroquimica ativa foram de 0,35; 0,41; 0,43; e 0,42
cm?.  Evidenciando-se uma propensdo aos
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processos redox do par Fe?3* na superficie dos
NTTiOz, especialmente no eletrodo submetido a 120
min de tratamento térmico, corroborado pela sua
maior éarea eletroquimica ativa. Os parametros
cinéticos de reversibilidades foram estudados, sendo
avaliados os critérios de reversibilidade, quase-
reversibilidade e irreversibilidade para todos os
eletrodos (resultados ndo mostrados) e constatou-se
um comportamento quase-reversivel para os
eletrodos. Outro aspecto consideravel nestes
eletrodos, séo os valores de AEp, que diminuem com
0 aumento de TT, sobretudo no eletrodo obtido pelo
tempo de 120 minutos de tratamento.

Conclusodes

Com a pesquisa realizada, constatou-se a partir dos
valores de didmetros internos e externos e da area
eletroquimica, que a variagdo do tempo de
tratamento térmico na produgcdo dos NTTiO2, em
potencial de 40 V e tempo de sintese de 75 horas,
evidenciou o TT de 120 minutos como 0 mais
propicio para esta etapa na producéo dos eletrodos.
Uma vez que voltametria ciclica elucidou que este
apresentou 0s maiores valores de &area ativa e
menores valores médios de AEp em comparagéo
com os demais tempos. Mostrando-se que o TT foi
favoravel a um aumento dos didmetros internos e
externos dos NTTIOz, influenciando na resposta
eletroquimica, sobretudo ao eletrodo submetido a
120 minutos de tratamento térmico que apontou
aspectos morfolégicos que corroboraram a uma
maior area ativa, de 0,43 cm?Z.
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