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Objetivos

Caracterizar os componentes de um compdsito
sustentavel baseado em solventes eutéticos
profundos naturais (NADES) e cera de soja. Além
disso, realizar a caracterizagdo do compésito final,
avaliando seu potencial para aplicagcdo futura em
eletrodos de pasta de carbono (CPE) voltados para
analises eletroquimicas.

Métodos e Procedimentos

O compdsito é formado por um material condutor,
grafite, e um aglutinante a base de cera de soja
fundida em um NADES hidrofébico de mentol e
acido decanoico, na razdo molar 1:1. Além disso,
foi incorporado a mistura um NADES ternario
(tNADESy;), previamente descrito na literatural”,
composto por glicose, acido tartarico e glicerol, na
razdo molar 1:1:5. Todos os componentes foram
analisados por analise termogravimétrica (TGA),
calorimetria  exploratéria diferencial (DSC) e
espectroscopia de infravermelho por transformada
de Fourier com reflectdncia total atenuada
(ATR-FTIR). O compésito final tem composicao
50:50 m/m grafite/aglutinante sendo o aglutinante
cera/hNADES 45 mim) 20%tNADES . Este
composito foi caracterizado e avaliado em
comparagdo ao CPE com 6leo mineral, o
aglutinante mais comum utilizado em
eletroandlises, pelo uso de TGA, DSC, microscopia
eletrbnica de varredura com emissao de campo
(MEV-FEG), andlise de angulo de contato,
voltametria ciclica (VC) e espectroscopia de
impedancia eletroquimica (EIS) .

Resultados

As curvas TGA (Fig. 1a) para o mentol e o &cido
decanoico apresentaram perdas de massa em
etapa Unica, iniciando-se a 42°C e 93°C,
respectivamente, sendo que a perda de massa do
mentol estd principalmente associada a
volatilizagdo?. A mistura hNADES/cera de soja
apresentou trés etapas de perda de massa: a
primeira relacionada ao hNADES e a segunda e
terceira associadas a cera de soja.

As curvas DSC (Fig. 1b), obtidas no primeiro
aquecimento, mostraram que o acido decanoico
apresentou um Unico pico de fusdo em
aproximadamente 31 °C. O mentol exibiu dois picos
de fusdo correspondentes a duas formas
polimorficas (L-mentol e DL-mentol)®. A mistura
hNADES apresentou eventos de fusdo entre
-17°C e 20°C, distintos dos componentes
individuais, confirmando a formagao de um sistema
eutético e de comportamento reversivel ao longo
dos ciclos. A mistura hNADES/cera combinou os
eventos térmicos de seus constituintes, exibindo
transicdes de baixa temperatura associadas ao
hNADES, e um pico de fusdo referente a
incorporacao da cera.
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Figura 1. Curvas A) TGA e B) DSC para acido
decanoico, mentol, hNADES, cera de soja e mistura
hNADES/cera.

Os espectros de infravermelho indicaram a
presenga de grupos funcionais caracteristicos nos
componentes individuais e em ambos os NADES.
No hNADES, o pico de estiramento do grupo
carbonila apresentou um ligeiro deslocamento para
maior numero de onda em comparagdo com O
mesmo pico do acido decanoico, um dos
precursores. No tNADES, o espectro é semelhante
ao do seu componente principal (glicerol), com a
adigdo de um pico em 1730cm™, atribuido a
presenca da carbonila do acido tartarico. Essas
observagbes sugerem a ocorréncia de interagdes e
ligagdes de hidrogénio entre os componentes de
cada NADES.

Ao comparar o compodsito com pastas de carbono
com 6leo mineral, também na propor¢do de 50%
m/m, observou-se pela analise de angulo de
contato que as formulagbes  contendo
cera/hNADES apresentaram menor
hidrofobicidade, atribuida a presenga de grupos
funcionais polares. As imagens de MEV-FEG
mostraram que ambos os aglutinantes alteraram a
estrutura do grafite, promovendo maior coesao e
possibilitando a formacao da pasta. No entanto, a
composi¢ao proposta apresentou uma maior area
superficial, favorecendo o} desempenho
eletroquimico.

Por fim, as técnicas eletroquimicas (Fig. 2)
demonstram a potencial aplicagao de tal compésito
em eletrodos de pasta de carbono. O
voltamograma ciclico frente & sonda de
ferrocianeto/ferricianeto apresentou picos redox
bem definidos e com correntes superiores aquelas
referentes ao CPE com 6leo mineral. Os resultados
da EIS possibilitaram avaliar os parametros
resistivos e capacitivos dos eletrodos, mostrando
que o eletrodo proposto apresentou a menor
resisténcia a transferéncia de carga, caracteristica
favoravel para aplicagdes em eletroquimica.
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Figura 2. A) Voltamogramas ciclicos e B) Espectros de
impedancia eletroquimica de quatro CPEs com

diferentes composigdes, realizadas frente a ferrocianeto
1 mM em KCI 0,5 M.

Conclusoes

As curvas TGA e DSC confirmaram
comportamentos térmicos distintos e uma
diminuicdo nos pontos de fusdo do hNADES e da
mistura hNADES/cera em comparagdo com seus
componentes individuais. Os espectros de
ATR-FTIR confirmaram a presenga de grupos
funcionais caracteristicos tanto nos componentes
individuais quanto nos NADES. Além disso, por
técnicas térmicas, de imagem (MEV-FEG e angulo
de contato) e eletroquimicas (EIS e VC), o
compaosito final, de composigao
caracterizado e avaliado com potencial para
aplicacdo em eletrodos de pasta de carbono na
area eletroanalitica.
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