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Objetivos

O objetivo deste trabalho foi o desenvolvimento de
um aglutinante biodegradavel a base de cera de
soja e solventes eutéticos profundos naturais
(NADES) para compor um eletrodo de pasta de
carbono, o qual é submetido a eletrodeposi¢cao
potenciodindmica de um filme de azul da Prussia
ancorado por tartarato a ser avaliado como sensor
de contaminantes emergentes.

Métodos e Procedimentos

O aglutinante foi sintetizado por fusdo da cera
vegetal a base de soja, sob temperatura controlada
(80°C), em um NADES previamente sintetizado a
base mentol e acido decanoico, os componentes
do NADES hidrofébico (h-NADES). Além disso, um
outro NADES, composto de glicose, acido tartarico
e agua ou glicerol, foi sintetizado por aquecimento
em chapa sob agitagcdo magnética para também
ser adicionado. O aglutinante foi incorporado ao
grafite e homogeneizado manualmente para formar
a pasta de carbono, que foi colocada em um corpo
de extrusdo de teflon para realizar as analises
eletroquimicas. O filme de azul da Prussia foi
eletrodepositado por voltametria ciclica em meio de
KCI 0,5 M com ferrocianeto de potassio 1 mM.
Neste processo, foram otimizados os parametros:
composigao da mistura cera/h-NADES,
composi¢cao da pasta de carbono, quantidade de
renovagdes da superficie, velocidade de varredura
e meio de formagdo do filme, método de
homogeneizacdo da pasta e porcentagem de
NADES com tartarato adicionado.
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Resultados

Foi observado que as proporgcbes em massa de 1,
5, 10, 20, 30, 40, 50% e 1:1 (m/m) de h-NADES em
cera de soja apresentaram recristalizacdo em
menos de um minuto, ndo podendo ser utilizadas
na pasta. Ja as proporgdes de 1:2, 1:3 e 14,
resultaram em uma mistura pastosa, que foi
testada como aglutinante de pasta de carbono, em
diversas proporgdes (Tabela 1), por voltametria
ciclica, apresentando como melhor resultado a
mistura  300% em uma pasta  50/50
grafite/aglutinante em propor¢do de massa:
CPEs0/h-NADES; ;.

Tabela 1. Proporgbes avaliadas para a pasta de carbono.
Fonte: Autoria prépria.

Proporcao da Proporgio da pasta

mistura h A
cera/hNADES grafite:aglutinante
1:2 50:50, 60:40, 70:30 e
' 80:20
1:3 40:60, 50:50, 60:40 e
' 70:30
1:4 50:50 e 60:40

Em virtude da resistividade elétrica elevada
monitorada pelo AEp, entdo adicionou-se o NADES
hidrofilico (INADES(;) ao aglutinante, sendo
avaliada uma melhora significativa na resposta,
especialmente para a composicdo mais estavel
com (glicerol. Foi observado também picos em
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valores mais positivos de potencial comumente
atribuidos a formacao do filme de azul da Prussia
formado, como visto na Figura 1.

20 ciclos de formagéo do filme
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Figura 1. Voltamogramas ciclicos obtidos em meio de
KCI 0,5 M contendo 1,0 mM de ferrocianeto de potassio
com CPE 5, /NADES; ;/tNADES ;. Fonte: Autoria
propria.

A formacao do filme foi avaliada em meio de KCl e
tampao fosfato pH 7, contendo ferrocianeto de
potassio 1,0 mM, sendo observado que o filme nao
foi formado em meio de tampao fosfato devido a
formacéo de fosfato de ferro (lll) que impede a
formacao do filme de azul da prussia (AP), sendo
possivel observar os sinais referentes ao AP em
meio de KCI. Em seguida, a influéncia da
velocidade de varredura sobre a formacgéao do filme
foi avaliada nos valores de 20, 40, 60, 80 e 100
mV/s, sendo escolhida a primeira por apresentar
corrente total mais baixa e menor separacdo de
potencial dos picos (AED) do par
ferrocianeto/ferricianeto. Para oferecer maior
reprodutibilidade do processo no que diz respeito a
presenga dos picos de formacao do filme de azul
da Prussia, foi avaliada a quantidade de
renovagdes de superficie 6tima a ser feita antes
dos experimentos voltamétricos, sendo essa de
quatro renovagdes (remogdo da superficie). Ainda
para otimizar a reprodutibilidade, agora pela
homogeneizagao do material, a pasta foi montada
alterando a ordem de incorporacdo dos
componentes no composito final, com resultados
mais reprodutiveis ao se misturar o tNADES,
diretamente com o grafite, para dispersar de modo
mais homogéneo os sitios contendo tartarato,
seguida da incorporagdo da mistura de h-NADES
com cera de soja para prover a formacao do
composito.

Comparou-se uma pasta tratada termicamente em
estufa em relagdo a uma diretamente armazenada
em temperatura ambiente, porém a pasta tratada
ndo apresentou resultados com melhora
significativa, = sendo usada aquela sem

procedimento térmico. A estabilidade do material
foi verificada com analises referentes a 1, 3, 5, 8,
15, 20 e 21 dias apds a confecgao, sendo que a
corrente se torna mais constante apés o 8° dia,
mas ja sendo suficiente para analise desde o
primeiro. Também foi avaliada a porcentagem de
tNADES g, no aglutinante, com 11% e 20% do
mesmo em sua composi¢gdo, sendo que a ultima
forneceu maiores correntes de pico para o par de
picos atribuidos tanto ao azul da prussia quanto ao
ferrocianeto de potassio. O efeito de incremento foi
atribuido a presenga de mais sitios de tartarato na
superficie e maior reprodutibilidade.

Conclusoes

Foi possivel desenvolver um compdsito baseado
em cera de soja e NADES para ser utilizado como
aglutinante em pasta de carbono, resultando em
um material biodegradavel e atéxico. A presenca
do NADES contendo tartarato possibilitou a
eletrodeposicao de um filme de azul da Prussia
estavel na superficie eletrédica, o qual pode ser
aplicado como sensor eletroquimico frente a
analitos a serem investigados, com foco em
contaminantes de preocupagdao emergente. As
condi¢des de formagdo do filme foram otimizadas
frente a sua reprodutibilidade e resposta analitica.
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