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INTRODUGAO

Novos nanomateriais condutores tém sido
considerados como coletores de corrente e
suportes de catalisadores em células a
combustivel, visando aumentar a atividade
eletrocatalitica e a eficiéncia em converséo
energética. Recentemente, o uso de 6xidos
de grafeno reduzido (rGOs) tem sido
reportado em fungdo de propriedades
excepcionais como area superficial e
condutividade  elétrica’.  Contudo, a
tendéncia de severa agregacdo destas
variagbes de grafeno tem limitado a
atividade eletrocatalitica das nanoparticulas
suportadas, em decorréncia de aumentos
na resistividade ao transporte de massa. A
adicdo de oxidos de titdnio nanomeétricos
(TiO2, titédnia) tem sido investigada como
estratégia na minimizagcado da tendéncia de
agregacao e promogao da eletrocatalise?

OBJETIVO

O objetivo deste trabalho consistiu na
sintese de TiO2 com diferentes
caracteristicas fisicas, sua incorporagao a
estrutura dos catalisadores suportados e
avaliagcdo de atividade eletrocatalitica na
reacao de oxidacao metanol.

METODOLOGIA

As amostras de TiO2 foram preparadas por
quatro metodologias distintas: (i) sintese
hidrotérmica a 150 °C na presenca de
NaOH 10 molL™" por 4 h (amostra
denominada TNS); (ii) sintese hidrotérmica
a 150 °C na presenga de NaOH 10 mol.L™"
e ureia (20% em massa) por 4 h
(denominada NTNS); (iii) precipitagédo

quimica seguida de tratamento hidrotérmico
a 150 °C por 16 h (denominada HTNP) e
(iv) precipitagdo quimica seguida de
destilagao azeotropica (denominada
DTNP).

Realizou-se mistura a umido destas
amostras com pos de rGO na proporgao
massica 50/50. Os eletrocatalisadores de
platina suportada, com teor metalico
massico de 20%, foram preparados pelo
método da reducdo via rapida adicdo de
borohidreto em  condicdo  ambiente
(temperatura, pressao e atmosfera). Os
produtos obtidos foram caracterizados por
microscopia eletrénica de varredura (MEV),
espectroscopia de energia dispersiva de
raios X (EDX) e medidas eletroquimicas.

RESULTADOS

Em relagdo aos materiais sintetizados,
observou-se a formacao de estruturas com
baixo grau de formag&o de poros conforme
as imagens obtidas por MEV. Nos
espectros obtidos por espectroscopia de
energia dispersiva de raios X (EDX) para os
eletrocatalisadores sintetizados, pode-se
observar os picos relativos a platina e ao
titdnio, como apresentado na Figura 1.

Em relacdo aos testes eletroquimicos,
verificou-se, comparativamente ao material
estado-da-arte (Pt/negro-de-fumo), maior
resisténcia ao transporte de massa em
todas amostras sintetizadas, a despeito de
uma melhor tendéncia de geragdo de
espécies oxigenadas nas superficies dos
eletrodos (Figura 2a). Esta pOde resultar em
um deslocamento negativo do potencial de
onset da oxidacdo do metanol no caso da



amostra incorporada com DTNP (Figura
2Db).
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Figura 1:
eletrocatalisadores e o0s seus espectros de
distribuicao dos elementos.
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Figura 2: Voltamogramas ciclicos dos
eletrocatalisadores em solugcdo de KOH
1mol.L-" a uma velocidade de varredura
10mV.s™' na auséncia (direita Figura a) e
presenga (esquerda Figura b) de metanol
1mol.L-".

A anadlise sob operagdo continua a um
potencial constante de —0,35 V (Figura 3)
revelou, de forma geral, menores atividades
cataliticas das amostras sintetizadas.
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Figura 3: Curvas de correntes vs tempo
para a oxidacado eletroquimica do metanol
em -0,35V.

Estes resultados podem ser associados a
uma série de fatores que incluem, mas nao
se limitam a: estruturas pouco porosas
(resistividade ao transporte de massa),
menor eficiéncia de pares redox das
amostras de titdnia (dificuldade em
deslocamento de potencial de onset) e alta
resistividade elétrica dos oOxidos de titanio
sintetizados (ineficiéncia na transferéncia
de carga).

CONCLUSOES

Os resultados indicaram que os pods de
titdnia sintetizados, associado ao rGO,
apresentam menor eficiéncia na catalise da
oxidagdo do metanol, comparativamente ao
uso do negro de fumo. Estudos futuros de
caracterizagao dos pds por difracao de
raios X poderdo esclarecer esse
comportamento.
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