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1                                                                                        2 

 
 Invenţia se referă la procedeele de obţinere 

a nanomaterialelor, in particular la un procedeu 
de obţinere a nanotuburilor din dioxid de titan. 

Procedeul, conform invenţiei, include de-
gresarea foliei de titan şi anodizarea oxidativă 
a suprafeţei acesteia într-un electrolit, care 
conţine acid fluorhidric, acid fosforic şi etilen-
glicol, la o tensiune a curentului electric de 

50150 V şi o temperatură a electrolitului de -
20+50°C. 

Revendicări: 1 
Figuri: 3 
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(54) Method for producing nanotubes of titanium dioxide on a titanium 
substrate     
 
(57) Abstract: 

1                                                                                        2 
The invention relates to methods for 

producing nanomaterials, in particular to a 

method for producing nanotubes of titanium 

dioxide. 

The process, according to the invention, 

includes degreasing of titanium plate and 

anodic oxidation of its surface in an electrolyte 

containing hydrofluoric acid, phosphoric acid 

and ethylene glycol, at the electric current 

voltage of 50...150 V and the electrolyte 

temperature of -20...+50C. 

Claims: 1 

Fig.: 3 

 
 
 
 
 
 
(54) Способ получения нанотрубок из диоксида титана на титановой 
подложке     
 
(57) Реферат: 

1                                                                                        2 
Изобретение относится к способам по-

лучения наноматериалов, в частности к 

способу получения нанотрубок из диоксида 

титана. 

Способ, согласно изобретению, вклю-

чает обезжиривание титановой пластины и 

окислительную анодизацию её поверхности 

в электролите, содержащем плавиковую 

кислоту, фосфорную кислоту и этилен-

гликоль, при напряжении электрического 

тока 50150 В и температуре электролита -

20+50°C. 

П. формулы: 1 

Фиг.: 3 
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Descrie re

Descriere: 

Invenţia se referă la procedeele de obţinere a nanomaterialelor, în particular la un 
procedeu de obţinere a nanotuburilor din dioxid de titan.  

Nanotuburile din dioxid de titan sunt folosite pe larg in calitate de fotocatalizatori, 
celule fotovoltaice şi fotoelectronice, senzori de gaze, substanţe chimice şi biologice, etc. 5 
Domeniile de aplicare a nanotubirilor impun anumite cerinţe faţă de diametrul lor interior şi 
exterior, grosimea şi densitatea pereţilor. 

Este cunoscut un procedeu de obţinere a nanotuburilor din dioxid de titan, care constă în 
anodizarea oxidativă a suprafeţei unei folii de titan într-un electrolit, compus din etilen-
glicol şi  acid fluorhidric, anodizarea fiind efectuată la o tensiune a curentului de 60 V timp 10 
de 216 ore [1]. 

Dezavantajul acestui procedeu constă în creşterea neuniformă a nanotuburilor, fapt ce 
influenţează calitatea matricelor produse din ele. 

 Este cunoscut de asemenea un procedeu de anodizare oxidativă într-un electrolit, 
compus din KF sau NaF şi acid sulfuric la un pH<1, care permite obţinerea unor nanotuburi 15 
cu grosimea pereţilor de cca 22 nm şi un diametru al canalului interior de 10100 nm in 
dependenţă de variaţia  tensiunii curentului de la 5 V până la 20 V [2].  

Dezavantajul procedeului constă în limitarea dimensiunilor diametrului canalului 
interior al nanotuburilor şi a densităţii lor de 50125 tuburi/m2 intr-un interval mic, 
datorită variaţiei mici a tensiunii curentului. Variaţia mică a densităţii nanotuburilor nu 20 
permite de a produce nanotuburi cu diametrul interior prestabilit prin schimbarea tensiunii 
de anodizare. 

Este cunoscut de asemenea un procedeu de obţinere a nanotuburilor din dioxid de titan 
folosind un electrolit, compus din acid acetic şi acid fluorhidric, luaţi în raport de 1:7, la o 
tensiune a curentului electric de 10 V şi o variaţie a temperaturii electrolitului în limitele 25 
+5+50oC. Acest procedeu permite obţinerea nanotuburilor de TiO2 cu o densitate şi un 
diametru interior constante, de cca. 60 tuburi/m2 şi 22 nm, respectiv, grosimea pereţilor de 
934 nm, prin aplicarea unei tensiuni de anodizare de 10 V şi o creştere a temperaturii de 
la +5oC până la +50oC. Acest procedeu permite producerea nanotuburilor de TiO2 cu un 
diametru exterior prestabilit in limitele de 934 nm prin variaţia soluţiei de electrolit [2].  30 

Dezavantajul acestui procedeu constă în limitarea dimensiunilor diametrului intern al 
nanotuburilor.  

Cea mai apropiată soluţie este un procedeu de anodizare oxidativă a foliilor de titan într-
un electrolit care conţine etilenglicol şi soluţie de acid fluorhidric (0,2 M), la o tensiune a 
curentului electric de până la 100 V şi o viteză de creştere a curentului până la valoarea 35 
dorită de 5 V/s timp de 10 ore. Procedeul permite obţinerea nanotuburilor cu un  diametru 
interior de până la 160 nm şi o grosime a pereţilor de 20 nm [3]. 

Dezavantajul acestui procedeu constă în aceea că pentru obţinerea nanotuburilor cu un 
diametru intern prestabilit  este necesară schimbarea compoziţiei electrolitului.  

Problema pe care o rezolvă invenţia propusă constă în obţinerea unor nanotuburi din 40 
dioxid de titan cu o variaţie a diametrului intern şi a grosimii pereţilor nanotubului într-un 
diapazon larg de la 20 nm până la 200 nm fără schimbarea compoziţiei electrolitului, 
totodată, diametrul extern şi densitatea nanotuburilor rămânând constante. 

Procedeul, conform invenţiei, include degresarea foliei de titan şi anodizarea oxidativă a 
suprafeţei acesteia într-un electrolit, care conţine acid fluorhidric, acid fosforic şi etilen-45 
glicol, la o tensiune a curentului electric de 50150 V şi o temperatură a electrolitului de -
20+50°C. 

Rezultatul invenţiei constă în obţinerea unor nanotuburi de TiO2 cu o densitate con-
stantă, cu un diametru exterior de până la 300 nm şi cel interior de la 20 nm până la 200 nm 
prin schimbarea temperaturii electrolitului. Menţinerea constantă a densităţii nanotuburilor 50 
permite de a produce nanotuburi cu diametrul interior prestabilit, fără schimbarea compo-
ziţiei electrolitului în procesul de anodizare oxidativă. 

Invenţia se explică prin desenele din figurile 1, 2 şi 3, care reprezintă imaginea 
fotografică obţinută cu un microscop electronic la scanarea unei folii de titan după anodi-
zarea oxidativă într-un electrolit, care conţine: 55 

- fig. 1, 100 mL etilenglicol, 10 mL H3PO4 şi 1 mL HF cu aplicarea unei tensiuni de 120 
V, la o  temperatură a electrolitului de -10oC; 
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 - fig. 2, 100 mL etilenglicol, 10 mL H3PO4 şi 1 mL HF cu aplicarea unei tensiuni de 
120 V la o temperatură a electrolitului de 0oC; 

- fig. 3, 100 mL etilenglicol, 10 mL H3PO4 şi 1 mL HF cu aplicarea unei tensiuni de 120 
V la temperatura electrolitului de +30oC. 

Exemplu de realizare  5 
O folie de titan (Sigma-Aldrich) cu puritatea 99,7% şi grosimea de 0,25 mm a fost 

degresată în acetonă, apoi spălată în apă distilată. Ulterior placheta a fost supusă anodizării 
oxidative în condiţii potenţiostatice într-un electrolit compus din 100 mL etilenglicol, 10 
mL H3PO4 şi 1 mL HF cu aplicarea unei tensiuni de 120 V timp de 2 ore într-o celulă 
electrochimică cu doi electrozi conectaţi la o sursă de curent continuu Keithley 4200. 10 
Anodizarea a fost efectuată în trei variante la nişte temperaturi ale electrolitului de -10oC, 
0oC şi +30oC. 

În urma anodizării la o temperatură a electrolitului de -10oC s-au obţinut nanotuburi de 
TiO2 cu diametrul interior de 3540 nm (vezi figura 1).  

Anodizarea la o temperatură a electrolitului de 0oC a condus la formarea nanotuburilor 15 
de TiO2 cu diametrul interior de 7075 nm (vezi figura 2). 

Ca rezultat al anodizării la o temperatură a electrolitului de +30oC s-au obţinut 
nanotuburi de TiO2 cu diametrul interior de 170180 nm (vezi figura 3).  

Diametrul exterior al nanotuburilor a fost in toate cazurile aproximativ de 280 nm, iar 
densitatea nanotuburilor de cca 15 tuburi/m2. Compoziţia nanotuburilor de TiO2 a fost 20 
monitorizată prin analiza spectrogramei de dispersie energetică a razelor X (EDX) măsurată 
cu un spectrometru (Oxford Instrument Analytical) ataşat la un microscop electronic VEGA 
TS 5130 MM. 
 

 25 
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Revendic ări 

(57) Revendicări: 

     Procedeu de obţinere a nanotuburilor din dioxid de titan pe suport de titan, care 
include degresarea foliei de titan şi anodizarea oxidativă a suprafeţei acesteia într-un 
electrolit, care conţine acid fluorhidric, acid fosforic şi etilenglicol, la o tensiune a 
curentului electric de 50150 V şi o temperatură a electrolitului de -20+50°C. 
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Figuri  
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