REVISTAMATERIA V2701

ISSN 1517-7076 artigos 202144906, 2022

Eletroatividade para peréxido de hidrogénio
de um filme de silica aminofuncionalizada
contendo nanoclusters de silicotungstato

Electroactivity toward hydrogen peroxide of an
aminofunctionalized silica film containing
silicotungstate nanoclusters

Julia Helena de Paula' (i2), Victoria de Oliveira Margarido' (1),
Adriano Lopes de Souza'

"Universidade Federal de Sdo Carlos, Departamento de Ciéncias da Natureza, Matematica e Educa¢do. Campus Araras,
Rodovia Anhanguera, Km 174, PO Box 153, 13604-900, Araras, SP, Brasil.
e-mail: julia_depaula@hotmail.com; victoriamargarido@gmail.com; adrianosouza@ufscar.br

RESUMO

O Peroxido de hidrogénio (H,0,) € um poderoso agente oxidante usado, por exemplo, em processos oxidativos
avangados e biossensores de glicose. Embora a reagdo de eletroredugdo de H,0O, tenha sido estudada usando
nanoclusters de polioxometalatos (POMs) como eletrocatalisadores, ndo ha dados disponiveis na literatura
relatando tal estudo usando nanoclusters de POMs imobilizados em materiais hibridos como silicato modificado
organicamente (ormosil) pelo processo sol-gel. Neste estudo, as propriedades eletrocataliticas de um filme de
ormosil hibrido contendo 3-aminopropiltrietoxissilano (APTS) e acido silicotungstico (HSiW), um POM do tipo
Keggin, para H,O, foram avaliadas. Experimentos de voltametria ciclica verificaram que H,O, foi eletrorreduz-
ido por este filme de ormosil hibrido em — 0,17 V vs. Ag/AgCl em meio acido, pH 3,0, e na faixa de concen-
tragdo de 4,6 x 10 mol L' a2 2,3 x 107 mol L. O espectro de Ressonancia Magnética Nuclear de *'P indicou
que os clusters de HSiW mantiveram suas estruturas integras na rede ormosil. O espectro de absor¢ao na regido
do infravermelho com transformada de Fourier demonstrou que HSiW e a rede ormosil interagem por meio de
interagdes eletrostaticas. Os resultados apresentados aqui mostram que o ormosil hibrido com APTS e HSiW
pode contribuir para o aperfeicoamento do campo de detecgdo/identificagdo de H,O,.

Palavras-chave: Polioxometalato; Processo Sol-Gel; Perdxido de Hidrogénio; Filme Hibrido Orgéanico-
Inorganico; Ormosil.

ABSTRACT

Hydrogen peroxide (H,0,) is a powerful oxidizing agent used, for example, in advanced oxidative processes
and glucose biosensors. Although the electroreduction reaction of H,O, has been studied using polyoxometalate
(POM) nanoclusters as electrocatalysts, there are not data available in the literature reporting such study using
POM nanoclusters immobilizated in hybrid materials as organically modified silicate (ormosil) by sol-gel pro-
cess. In this study, electrocatalytic properties of a hybrid ormosil film containing 3-aminopropyltriethoxysilane
(APTS) and silicotungstic acid (HSiW), a Keggin type POM cluster, toward H,O, have been evaluated. Cyclic
voltammetry experiments showed that H,O, was electroreduced by this hybrid ormosil film at — 0,17 V vs. Ag/
AgCl in acidic medium, pH 3,0, and in the concentration range from 4,6 x 10* mol L' to 2,3 x 10 mol L', 3'P
Nuclear Magnetic Resonance Spectrum indicated that HSiW clusters maintained their structures in the ormo-
sil network. Fourier Transform Infrared Spectrum demonstrated that HSiW and the ormosil network interact
through electrostatic interactions. These findings indicate that the hybrid ormosil with APTS and HSiW can
contribute to the field of H,O, recognition.
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1. INTRODUGAO

A melhora ou aprimoramento de uma dada propriedade como resultado da combinagdo de compostos
organicos e inorganicos ¢ a principal motivag@o para a produgdo dos materiais hibridos orgénico-inorganicos
[1]. O processo sol-gel é uma via de sintese utilizada na obtencdo destes materiais hibridos, os quais tém se
destacado nos ultimos anos, por exemplo, no desenvolvimento de biomateriais [2], materiais fotoativos [3]
e revestimentos para protegdo contra a corrosdo [4]. Alcoxidos de silicio com a funcionalidade organica de
interesse podem ser usados como compostos organicos no processo. A fase sol ¢ iniciada durante as reagdes de
hidroélise destes alcoxidos para a produgdo de compostos com grupos —SiOH, chamados de silandis, e prossegue
em reagdes de condensacdo destes ultimos para dar origem a compostos com ligagdes siloxano, -Si-O-Si- [5, 6].
Reagdes de condensacdo sucessivas ddo origem a fase gel e também a formagdo dos poros na rede de
silicato ou silica que, em decorréncia do emprego do alcoxido de silicio com a fungdo organica, recebe o
nome de silica ou silicato organicamente modificada, abreviada por ormosil, do inglés “organically modified
silicate” [7, 8].

Polioxometalatos (POMs) sao nanoclusters de 6xidos de metais de transi¢do, como molibdénio e
tunsgténio [9], cuja propriedade de manutencdo da estrutura molecular mediante reagdes de transferéncia
eletronica [10] os tem destinado & producao de materiais hibridos organico-inorganicos para aplicagdes em
areas da fotoquimica, fotocatalise, foto(eletro)quimica e no melhoramento de dispositivos como capacitores e
baterias [11-13]. Por serem aniénicos, os POMs quando empregados como compostos inorganicos na obtengio de
materiais hibridos pelo processo sol-gel, comumente produzem hibridos da classe I [14] j& que apenas interagdes
eletrostaticas, ligagdes de hidrogénio e intera¢des de van der Waals podem estar presentes nesta classe.

As propriedades eletrocataliticas de POMs suportados em uma dada matriz ou em solu¢@o, tém sido
exploradas e reportadas na literatura ha mais de 20 anos [15]. Referente a POMs imobilizados, alguns exemplos
de moléculas muito utilizadas nestes estudos sdo didéxido de carbono, bromato, perssulfato, nitrito e peroxido de
hidrogénio [16]. Particularmente sobre o perdxido de hidrogénio, podem ser encontrados na literatura trabalhos
onde a faixa de potencial para eletroreducdo do mesmo ocorreu aproximadamente entre -0,35V a-0,80 V vs. Ag/
AgCl1[17-20]. No entanto, um valor elevado de potencial significa que termodinamicamente uma maior energia
¢ necessaria para que o processo ocorra [21]. Assim, a busca por materiais capazes de realizar a mesma reacao,
mas utilizando uma menor energia ¢ extremamente viavel, principalmente no caso do peréxido de hidrogénio
que ¢ um oxidante importante empregado nos processos oxidativos avangados como Foto-Fenton e Fenton, bem
como na quantificagdo de glicose [22—24]. Além disso, materiais hibridos do tipo ormosil contendo algum POM
ndo foram utilizados no estudo da reagdo de eletroredugdo de perdxido de hidrogénio.

Neste trabalho, um filme de ormosil hibrido contendo acido silicotiingstico (HSiW), um POM do tipo
Keggin, e 3-aminopropiltrietoxissilano (APTS) foi produzido e sua capacidade de eletroreducdo de peroxido
de hidrogénio foi avaliada. A estrutura dos POMs do tipo Keggin possui no centro um tetraedro XO,, onde X
pode ser P, Si ou As e este esta rodeado por 4 grupos de triades (M,0,,) onde M ¢ ou Mo ou W, resultando na
formula molecular [XM ,0, ] [25]. A morfologia do filme de ormosil hibrido de APTS e HSiW foi estudada por
Microscopia de Forga Atdmica. O ormosil hibrido em po (xerogel) foi caracterizado por técnicas espectroscopi-
cas de Ressonancia Magnética Nuclear no estado sélido e de absorc¢ao na regido do infravermelho para obtencao
de informagdes de carater estrutural e interagdes moleculares.

2. MATERIAIS E METODOS

2.1 Materiais

Acido silicotungstico hidratado 99,9% (HSiW), (3-aminopropil) trietoxisilano >98% (APTS) e tetraetilortosili-
cato 98% (TEOS) foram obtidos da empresa SIGMA-Aldritch e usados sem purificagdo prévia. Acido sulfarico
(98%), acetona (99,5%) e peroxido de hidrogénio (35%) foram adquiridos da empresa Synth. Todas as solugdes
foram preparadas em agua deionizada com resistividade > 18,0 MQ cm. Gas nitrogénio comercial foi adquirido
da empresa (Oxi Araras).

2.2 Preparo do ormosil hibrido de APTS e HSiW e deposigao do filme sobre eletrodo de ouro

O procedimento usado para a sintese do ormosil foi similar ao descrito em [26]. Em um béquer de polipropileno
de 50 mL, foram adicionados 25 mL de acetona seguido de 0,25 mmol (59 pL) de APTS, 0,26 mmol (58 puL) de
TEOS, 0,78 mmol (14 pL) de 4gua deionizada e 100 pL de uma solug@o aquosa de acido sulfurico (pH 0,80).
Esta mistura foi mantida sob agitagdo magnética por 5 minutos e em seguida, foram adicionados 25 mL de
uma solu¢do contendo 0,040 mmol (0,11g) de HSiW em acetona. A agitacdo magnética permaneceu por mais
15 minutos e a mistura resultante encaminhada para o preparo dos filmes.
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A preparag@o do filme de ormosil hibrido de APTS e HSiW se deu através da imersdo de laminas de ouro
de 3 cm? pelo método de “dip coating”, em temperatura ambiente, com auxilio de um elevador vertical, modelo
ND-R Rotary Dip Coater da Nadetech Innovations. Em cada filme, foram feitas 20 deposi¢des (20 ciclos de
imersdo/emersido) com velocidades de imersdo e emersdo do substrato na mistura de 150 mm min’'. Apds cada
etapa de deposicdo, o filme foi mantido ao ar por um minuto para secagem. O filme hibrido produzido foi arma-
zenado em um frasco de polipropileno para secagem ¢ submetido aos experimentos eletroquimicos somente no
dia seguinte. Tal pratica contribuiu para a obten¢do de uma densidade de corrente constante para o filme.

A mistura contendo o ormosil hibrido de APTS e HSiW utilizada na preparagao do filme foi mantida ao
ar até completa evaporagao do solvente. Neste estagio, o po resultante (xerogel) foi encaminhado para analises
espectroscopicas.

2.3 Experimentos eletroquimicos

Experimentos de Voltametria Ciclica foram conduzidos em uma célula eletroquimica convencional de trés
eletrodos com volume de 25 mL. O eletrodo de referéncia empregado foi o de Ag/AgCl (KClI 3,0 mol L), o
contra eletrodo uma placa de platina de 1cm?, e a lamina de ouro modificada com o filme hibrido foi usada como
eletrodo de trabalho com area geométrica aproximadamente de 1 cm?. Um potenciostato PGSTAT101 Auto Lab
da Methrom foi usado para realizagao dos experimentos. Uma solucéo aquosa de acido sulfurico com pH 3,0 foi
empregada como eletrolito suporte. Esta escolha foi feita porque HSiW nao ¢ estavel em pH acima de 4,0 [27].
Além disso, na janela de potencial de trabalho, menores valores de pH favoreceriam a ocorréncia da reagao de
evolugdo de hidrogénio, ja que HSiW eletrocatalisa esta reagdo [28]. Antes da realizagdo dos experimentos,
gas nitrogénio foi borbulhado no eletrolito suporte dentro da célula eletroquimica por 10 minutos. Durante a
realizag@o dos experimentos, um fluxo de gas permaneceu acima da solugdo do eletrdlito suporte para manter
a atmosfera inerte. Solugdes de perdxido de hidrogénio foram preparadas no momento da analise (em solugdo
aquosa de acido sulfurico pH 3,0). Cada experimento foi repetido trés vezes.

2.4 Anadlises espectroscopicas e de microscopia de forga atdomica

Experimentos de Espectroscopia Ressonancia Magnética Nuclear (RMN) de alta resolugao no estado sélido e de
Espectroscopia de absor¢ao na regido do infravermelho com Transformada de Fourier (FTIR) foram realizados
com o xerogel do ormosil hibrido de HSiW e APTS. As imagens de Microscopia de For¢a Atomica do filme
de ormosil hibrido de APTS e HSiW sobre o eletrodo de ouro foram obtidas em um equipamento da Bruker
através do método de contato intermitente usando uma ponteira de silicio com constante elastica de 40 N m™ e
freqiiéncia de ressonancia de 330 kHz.

O espectro de RMN do nucleo de ?°Si foi obtido através de um espectrometro da Bruker com campo
magnético de 9,4 T e rotagdo de angulo magico de 15 KHz. O espectro de FTIR foi obtido utilizando pastilha de
KBr contendo o xerogel do ormosil hibrido em um equipamento da Bruker.

3. RESULTADOS E DISCUSSAO

O comportamento eletroquimico para o filme de ormosil hibrido de APTS e HSiW depositado sobre uma ldmina
de outro esta mostrado na Figura 1A. Os voltamogramas ciclicos foram obtidos na janela de potencial de -0,20
a+0,20 V vs. Ag/AgCl usando como eletrolito suporte uma solugdo aquosa de acido sulftrico com pH 3,0 e nas
velocidades de varredura de 10 mV s, 20 mV s, 50 mV s, 100 mV s ¢ 200 mV s™'. O potencial formal (E”)
para o processo eletroquimico obtido foi de E”=-0,077 £0,012 V vs. Ag AgCl. E” ¢ definido como a média arit-
mética dos potenciais de pico: E*= (Ep +Ep_)/2, onde Ep, ¢ o potencial de pico anddico e Ep,. ¢ o potencial de
pico catddico. De acordo com Keita e Nadjo [29] e Sadakane e Steckhan [15], o comportamento eletroquimico
do HSiW em solugdo, obtido através de experimentos de voltametria ciclica, exibiu trés potenciais de pico
de redugdo em -0.220 V, -0.420 V and -0.580 V vs. eletrodo de calomelano saturado (ECS), onde o eletrélito
suporte foi uma solucdo de acido perclérico 1 mol L. Os dois primeiros picos foram atribuidos a reagdes de
reducdo envolvendo apenas 1 elétron, enquanto que ao terceiro foi atribuido uma reagao de reducdo envolvendo
2 elétrons, conforme as equagdes quimicas a seguir:

[SiW. 0,1 +e —[SiW,0,T
1240 1240 (])

[SiW.0, T +e —[SiW,0,]"
1240 1240 (2)

[SiW.,0,1° +2H +2¢ —[H,SiW,0,,1"
12740 2 12740 (3)
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Figura 1: A) Voltamogramas ciclicos para o filme do ormosil hibrido de APTS e HSiW sobre eletrodo de ouro nas
velocidades de varredura de 10 mV s, 20 mV s' e 50 mV s, 100 mV s e 200 mV s™!. O eletrélito suporte utilizado foi uma
solucdo aquosa de acido sulftrico pH 3,0. O encarte desta Figura exibe a variagdo da densidade de corrente (J) do processo
eletroquimico em fungdo das velocidades de varredura. B) Voltamogramas ciclicos para o eletrodo de ouro puro e para o
mesmo filme da Figura 1A) na auséncia e na presenca de uma solugdo aquosa de H,0, 4,6 x 10 mol L', empregando como
eletrdlito suporte uma solugdo aquosa de acido sulfurico pH 3,0. A velocidade de varredura foi de 20 mV s,

Desta forma, o processo eletroquimico mostrado na Figura 1A ¢ atribuido a reacdo que ocorre na
equagdo 1. O potencial formal para HSiW imobilizado em um eletrodo de carbono vitreo encontrado por KEITA
et al. [29] foi de -0,090 V vs. ECS, e obtido através de voltametria ciclica usando uma solu¢ao aquosa de acido
sulftirico 0,50 mol L' como eletrdlito suporte. Portanto, um valor menor do que o encontrado aqui para HSiW
imobilizado no filme de ormosil hibrido com APTS sobre eletrodo de ouro. O encarte da Figura 1A mostra o
comportamento linear da densidade de corrente de pico anddico de cada voltamograma ciclico em fungao da sua
respectiva velocidade de varredura, o que comprova que HSiW estd adsorvido na superficie do eletrodo [30].

A Figura 1B mostra os voltamogramas ciclicos realizados em uma solug@o aquosa de acido sulftrico pH
3,0 como eletrolito suporte tanto para o eletrodo de ouro puro na auséncia e na presenga de H,0O, na concentragdo
de 4,6 x 10 mol L', quanto para o filme hibrido do ormosil de APTS e HSiW nas mesmas condi¢des. Todos
os voltamogramas ciclicos da Figura 1B foram obtidos na velocidade de varredura de 20 mV s'. Para o filme
hibrido na presenca de H,O,, hda uma queda na densidade de corrente de oxidagdo e um aumento na densidade
de corrente de reducdo. Este comportamento € atribuido a eletroredugdo do H,O, pelo filme hibrido. Quando o
comportamento do eletrodo de ouro puro na presenga de H,O, ¢ analisado, ndo foi observada nenhuma variagao
significativa no voltamograma ciclico, o que torna inconclusiva a ocorréncia da eletroredugdo da molécula pelo
eletrodo puro.

A Figura 2A mostra os voltamogramas ciclicos para o filme hibrido do ormosil de APTS e HSiW na
presenca de H,0O,, em concentragdes variando de 4,6 x 10 mol L' a 2,3 x 10” mol L. Esses voltamogramas
foram obtidos em uma solugdo aquosa de acido sulfurico pH 3,0 e na velocidade de varredura de 20 mV s,
Observa-se que em todos os casos, a eletroredugdo de H,O, pelo filme ocorreu no potencial de -0,17 V vs. Ag/
AgCl. A eletroatividade para H,O, de outros filmes contendo POMs mostra que os resultados obtidos aqui
estdo termodinamicamente mais favoraveis pois foram obtidos em um valor de potencial menor. Recentemente,
BERBEC et al. [31] produziram um filme de 6xido de grafeno reduzido com nanoparticulas de prata (AgNP) e
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Figura2: A) Voltamogramas ciclicos para o filme de ormosil hibrido de APTS e HSiW sobre eletrodo de ouro na presenga

de H,O, em concentragdes entre 4,6 x 10* mol L' a 2,3 x 10~ mol L' e na velocidade de varredura de 20 mV s™'. O eletrolito
suporte utilizado nos experimentos foi uma solugao aquosa de acido sulfurico pH 3,0. B) Variagdo da densidade de corrente
(AJ) do filme de ormosil hibrido de APTS e HSiW em fungdo da concentragdo de H,0,.

HSiW sobre eletrodo de carbono vitreo (ECV) e constataram que H,O, foi reduzida no potencial de -0,40 V vs.
ECS em uma solugao tampao fosfato pH 6,0. Ja a faixa de concentragdo obtida pelos autores foi similar aquela
encontrada aqui. De forma analoga, ZHANG et al. [18] produziram um filme de 6xido de grafeno reduzido com
nanoparticulas de ouro (AuNP) e um POM do tipo Dawson, representado por P,W,, sobre eletrodos de ¢xido
de indio € estanho (ITO). Os autores constataram que o eletrodo eletroreduziu H,O, no potencial de -0,60 V vs.
Ag/AgCl em tampdo fosfato pH 7,0 e em concentragdes de H,0, maiores que as obtidas aqui. POURBEYRAM
[32] produziu filmes camada-por-camada sobre eletrodos de ouro contendo acido mercaptopropidnico, ions
zirconio e 0 POM 4cido fosfomolibdico (HPMo). O potencial de eletroredugdo de H,O, foi de +0,050 V vs. Ag/
AgCl e a faixa de concentragao de 0,10 a 20 pmol L' em pH 1,0. Outros trabalhos onde filmes contendo POMs
foram empregados para a eletroredugdo de H,O,, também mostraram valores de potenciais de eletroredugdo
maiores ¢ faixas de concentragdo similares aos obtidos aqui [33-35]. A Tabela 1 mostra o tipo de eletrodo e
o respectivo potencial de eletroredugdo de H,O, para alguns trabalhos da literatura. E importante destacar que
o potencial padrao para o ECS a 25°C ¢ +0,244 V com relag@o ao eletrodo normal de hidrogénio. Ja o potencial
padrao para o eletrodo de Ag/AgCl saturado ¢ +0,199V também com relagdo ao eletrodo normal de hidrogénio,
também a 25°C [36]. Embora o mecanismo da reacdo de eletroreducio ndo tenha sido estudado aqui, espera-se
que ela ocorra entre HSiW reduzido e H,O, para produzir H,0, O, e HSiW reoxidado, de maneira similar aquela
reportada por TOTH et al. [37] na eletroredugdo de H,0O, em meio 4cido por um POM do tipo Keggin monossub-
stituido contendo Fe (IIT). A Figura 2B mostra os valores de AJ, diferenca das densidades de corrente para o filme
de ormosil de APTS e HSiW na presenca e na auséncia de H,0,, para os voltamogramas ciclicos da Figura 2A.
Nota-se que a faixa de linearidade ficou entre 4,6 x 10* mol L' a 1,4 x 10 mol L-".

As Figuras 3A e 3B mostram respectivamente o espectro de RMN para o ntcleo de *Si e o espectro
de FTIR para o xerogel do ormosil hibrido de APTS e HSiW. Na Figura 3A, foram identificadas regides
atribuidas como Q? e Q*, respectivamente em -101 ppm e -109 ppm. Nestas regides descritas como Q®, 0 “n”

indica a quantidade de ligagdes Si-O-Si presentes no ambiente tetraédrico do silicio no ormosil hibrido. Assim,
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Tabela 1: Comparagdo dos valores de potenciais de eletroreducio de H,O, para alguns filmes contendo POMs.

Eletrodo/Filme Potencial de Eletroreducio de H,0, Referéncia
ECV/Oxido Grafeno Reduzido/AgNP/HSiW -0,40 V vs. ECS 31
ITO/Oxido Grafeno Reduzido/AuNP/P§W48 -0,60 V vs. Ag/AgCl 18
Au/Zr/HPMo +0,050 V vs. Ag/AgCl 32
ECV/polipirrol/POMs Dawson -0,30 V vs. Ag/AgCl 33
ECV/[Ru(bpy),]*/PW -0,40 V vs. Ag/AgCl 34
Pt/SiO,/HPMo 0,0 Vvs. ECS 35
Au/ormosil de APTS e HSiW -0,17 V vs. Ag/AgCl Este trabalho

120 100 -80 60 40 20
Deslocamento Quimico / ppm

Transmitancia / u. a.

800 885

500 1000 1500 2000 2500 3000 3500 4000
NGmero de Onda / cm’”

Figura 3: A) Espectro de RMN no estado sélido do niticleo de #Si para o ormosil hibrido de APTS e HSiW. B) Espectro
de FTIR para o ormosil hibrido de APTS e HSiW.

ambientes com trés (Q?) e quatro (Q*) ligagdes Si-O-Si estdo presentes na matriz. Além disso, regides descri-
tas como T3 e T?, que surgiram respectivamente em -67 ppm ¢ -57 ppm, correspondem a um atomo de silicio
ligado a trés e a dois grupos (Si-O), com ambientes quimicos (SiO),Si*C e (Si0),Si*OHC [38]. O atomo de Si
presente no HSiW apareceu em -85 ppm e estd de acordo com o reportado em [39]. Na Figura 3B, o espectro
de FTIR mostrou bandas surgindo na regido entre 800-885 cm! atribuidas aos estiramentos assimétricos das
triades W,O,, e uma banda em 926 cm’!, atribuida ao estiramento assimétrico W-0O,, onde O, € um atomo de
oxigénio terminal do cluster HSiW. As bandas em torno de 1014-1190 cm™! estéo sobrepostas ¢ poderiam ser
atribuidas aos seguintes modos: a) acoplamento entre estiramentos assimétricos de W-O, e P-O, e b) vibragdes
de estiramentos assimétricos dos grupos Si-O-C e Si-O-Si [40—42]. Ja as bandas em 1502 cm™ e 1622 cm! sdo
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Figura 4: Micrografia obtida por Microscopia de For¢a Atdmica na escala de 4 um x 4 pum do filme de ormosil hibrido de
APTS e HSiW sobre eletrodo de ouro.

atribuidas respectivamente as deformacgdes simétrica e assimétrica dos grupos amino protonados [41]. A partir
dos resultados de RMN e FTIR, pode-se afirmar que o HSiW manteve-se integro na matriz e interage com a
rede de ormosil via interacdes eletrostaticas, conforme também encontradas entre o POM 4cido fosfotiingstico
e poli(cloreto de alilaménio) [43].

A Figura 4 mostra uma micrografia obtida por AFM na escala de 4 pm x 4 um para o filme de ormosil
hibrido de APTS e HSiW sobre uma ldmina de ouro. A rugosidade média quadratica (RMS) para este filme foi
de 3,23 nm, e 0o mesmo apresentou uma morfologia com agregados menores e em menor propor¢do quando com-
parada as morfologias de outros filmes de ormosil hibridos contendo outro POM, o HPMo. Filmes de ormosil
contendo 3-cianopropiltrietoxisilano e 3-(trimethoxysilyl)propil methacrilato, ambos com HPMo, apresentaram
agregados dispersos nas superficies e valores de RMS de 22 nm e 35,8 £9,8 nm, respectivamente [26, 38].

4. CONCLUSOES

O trabalho realizado aqui produziu um filme de ormosil hibrido orgénico inorganico de APTS e HSiW sobre
eletrodo de ouro ¢ 0 mesmo eletroreduziu H,O, em um valor de potencial de -0,17 V vs. Ag/AgCl ¢ em uma
faixa de concentragdo entre 4,6 x 10 mol L' € 2,3 x 10~ mol L. Estudos espectroscdpicos indicaram que inter-
acoes eletrostaticas estdo presentes entre HSiW e a rede de ormosil e que o POM permaneceu com sua estrutura
intacta no material. As contribui¢des obtidas aqui podem auxiliar no aprimoramento de dispositivos eficazes na
identificagdo de H,0.,.
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