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Resumo:

A aplicacdo de um material como sensor de zinco € de grande valia
para industria alimenticia e a agricultura, devido aos riscos e maleficios que
0 zinco em grande quantidade pode causar. O material desenvolvido como
sensor, foi realizado a partir de uma rota sintética simplificada, utilizando a
polianilina como constituinte principal do material. Desta forma, foi realizada
a aplicacao do sensor através da técnica de voltametria de onda quadrada,
onde, obteve-se respostas analiticas eficazes, partindo da otimizacdo dos
parametros eletro-analiticos da técnica, no qual, foram caracterizados os
melhores resultados em pH=4, frequéncia 40Hz, amplitude 60mV, tempo de
deposicdo em 300s, tempo de equilibrio de 20s, aplicado a uma faixa de
potencial de -1,54-0,6 V.

Introducéo

Polimeros condutores tem sido alvo de grande enfoque nas pesquisas
nos ultimos anos, decorrente de suas caracteristicas condutoras que se
assemelham a dos metais. Alguns polimeros condutores tem a capacidade
de conduzir corrente elétrica através do fluxo de particulas carregadas, 0s
fons, em seu interior ou ao longo de sua cadeia polimérica, podendo
gualificar esses polimeros como condutores elétricos. Devido a essa
caracteristica os polimeros condutores possuem uma serie de aplicacdes
nas mais diversas éareas tecnoldgicas tais como, protecdo a corrosao,
baterias, eletrocatélise, sensores e entre outros (MORETO, 2006).

Um dos polimeros condutores pertencentes a classe de polimeros
eletroativos e que atraiu atencdo para 0s estudos em sensores € a
polianilina (PANI) devido a sua sintese ser simples e por ser estavel em
condicbes ambientais. Porém, a polianilina tem baixa solubilidade em
solventes comuns e baixa estabilidade mecéanica, o que a torna mais fragil e
com isso, ndo pode ser usada como um eletrodo independente, precisando
neste caso, de um suporte mecanico, um substrato (MILAKIN, et al., 2013).
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Materiais e métodos
Preparacéo dos filmes polimerizados

Inicialmente, utilizando um feltro de carbono cortado e devidamente
limpo com agua destilada e acetona, posteriormente secado em temperatura
ambiente, efetuou-se o processo de recobrimento com polianilina.

Na etapa de recobrimento, o feltro foi submetido a uma solucdo de
40,00 mL de HCI 1M + 1,83 mL de anilina 0,5M, seguidamente, foi inserido a
um sistema eletroquimico de uma célula de trés eletrodos para a
eletropolimerizacdo da anilina e deposi¢cdo da mesma ao feltro de carbono, o
eletrodo de platina foi usado como contra-eletrodo, o calomelano saturado
como referéncia e o feltro de carbono como trabalho. Nas condi¢cbes em
faixa de potencial de -0,5 a 1,0 V e corrente de 1000 mA, realizou-se a
voltametria ciclica em um potenciostato sob variagbes de ciclos e
velocidades.

Para isso foram utilizados os seguintes métodos: Voltametria ciclica,
Espectroscopia no infravermelho (FTIR), Microscopia eletrénica de varredura
(MEV) e Voltametria de onda quadrada.

Resultados e Discussao

Voltametria ciclica
A caracterizacdo da polianilina em todos os filmes polimerizados por
diferentes velocidades e ciclos foi determinada por voltametria ciclica:
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Figura 1 — Curvas de voltametria ciclica para a polianilina depositada a 20 ciclos e velocidade de 50
mV/s

No esquema a seguir pode-se observar as reagbes redox que acontecem
durante este processo:
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Figura 2 - Exemplo da curva de voltametria ciclica envolvendo as reagdes redox da anilina.
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Espectroscopia no infravermelho (FTIR)
Os espectros dos filmes polianilina/feltro de carbono nas diferentes
variagbes de taxa de varredura e quantidade de ciclos com picos
caracteristicos de PANI:
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Figura 3 — Espectros no infravermelho (FTIR) para o filme de polianilina sob feltro de carbono.
Microscopia Eletrénica de Varredura (MEV)
A microscopia eletrbnica de Varredura foi realizada nas amostras
sintetizadas nas seguintes condi¢des: 20 ciclos e 5mV/s; 20 ciclos e 50mV/s:
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Figura 4 — Caracterizagdo das amostras “a” e “b” por microscopia eletrénica de varredura.

Com base na amostra “b”, pose-se observar, que a amostra possui a
maior quantidade de PANI depositada, devido a sua baixa taxa de varredura
e maior quantidade de ciclos no processo de sintese, em contrapartida, na
amostra “a”, no qual possui menor quantidade de polianilina depositada ao
feltro de carbono, é devido as condi¢des submetidas a sintese, com 20
ciclos e taxa de varredura de 50mV/s.

Caracterizando a melhor amostra atuando como sensor

Para uma melhor analise, realizou-se uma nova amostra, sintetizada
nas condi¢gdes de 10 ciclos e taxa de varredura de 50mV/s. Mantendo fixo a
concentragéo de zinco, pH=4, amplitude 60,0 mV, frequéncia 60,0 Hz, tempo
de deposicao de 120s e tempo de equilibrio 20s. Obteve-se o seguinte
resultado: -
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Figura 5 — Comparacéo das amostras 03, 10 e feltro de carbono puro.
A partir do grafico acima (figura 5), pode-se observar que a amostra
10 realizada sob condicbes de 10 ciclos e 50mV/s, apresentou maior
sensibilidade em comparagdo a amostra 03. Além disso, pode-se afirmar
gue a polianilina atua como um constituinte fundamental para o sensor, visto
que, com apenas o feltro de carbono puro o material apresentou um
decréscimo consideravel da sensibilidade.

Concluséo

O processo de sintese do filme foi efetivo. A partir da voltametria
ciclica pode-se concluir que a polianilina apresentou todos os seus estados
de oxidacao, sendo que o pico A, do sal de esmeraldina, apresentou maior
transferéncia de cargas, o que condiz com a literatura.

A aplicagdo do material como sensor alvo foi de grande eficacia. A
amostra que melhor se destacou na sensibilidade analitica foi a sintetizada
com 10 ciclos e com taxa de varredura de 50mV/s. Os parametros eletro-
analiticos foram otimizados como: pH, da frequéncia, amplitude e tempo de
equilibrio e tempo de deposicdo, obtendo, deste modo, uma curva de maior
sensibilidade contribuindo para uma melhor deteccéo de zinco.
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