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Introducéao

Os métodos de preparacdes de eletrodos
guimicamente  modificados (EQM) tém  sido
amplamente estudados em raz&o do baixo custo e
facil preparagdo e renovagdo. Mediadores, como
acido ferrocenomonocarboxilico (AFC), tém sido
reportados na preparagdo de EQM devido as reacdes
redox ndo envolverem prétons e dessa maneira, ndo
influenciarem no pH da solugdo [1,2]. Nosso
laboratério estd4 funcionalizando materiais grafiticos
considerando estes como reagentes aromaticos. Em
trabalhos anteriores mostramos que a ligagdo do AFC
com a grafite (GF) amplia a faixa de pH para a
aplicagdo deste mediador, principalmente em
solugdes bésicas onde o mesmo € lixiviado do
eletrodo para a solu¢cdo. O presente trabalho visa
caracterizar estes materiais quanto a estabilidade
desta ligagdo em meio basico, bem como através da
andlises termogravimétricas e térmicas diferenciais
simultaneas (TG-DTA) dos mesmos.

Resultados e Discussao

O material ut|I|zado para preparacdo do eletrodo de

- pasta de carbono (EPC) foi
obtido através da sintese da
GF com AFC pelo método
de Friedel-Crafts. A pasta
de carbono foi obtida pela
mistura do produto da
reacdo com nujol segundo
ey os procedi-mentos descritos
AraNT na literatura [1]. Foram
' 2 realiza-dos experimentos
) com intuito de verificar o
% i comportamento  eletroqui-
mico do EPC em dife-rentes
pHs, mantendo-se a forca
ibnica ja que em resultados
anteriores  obte-ve-se a
variagao de cor-rente

Figura 1. (A) (—) VC do
EPC, apos
estabilizacdo, em TP
0,1M (pH 3,0) e (----) TP
0,203M (pH 3,0) em v=

100 mvs * ; B) (=) VC 4n4dica e catodica com a
do EPC, apés esta-

bilizacio, em TP 0,1M mudanca de pH. A forca
(pH 11,0) e ( — ) TP i0Onica utilizada como padréo
0,059M (pH 10,0) em v=foi o tamp&o fosfato (TP) pH
100 mvs *

7,0 (0,1M). A partir disso
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Figura 2. TG-DTA dos materiais: mistura fisica (linha

preta - c), sintese antes da extrac¢éo (linha vermelha - b)

e apos extracdo em CH,CI, ( linha azul - a).

foram preparadas as solucées em pH 3,0 e 10 com
concentracbes ([ ]s) respectivamente, 0,203 e
0,059M. Na fig. 1.A o voltamograma ciclico (VC) em
pH 3,0, indica uma pequena variagdo da corrente
anddica e catdédica com o aumento da [ ] de 0,1M
para 0,203M. Entretanto, esse aumento de corrente é
menos significativo em comparacdo com EPC em
solugcao TP em pH mais alto (fig. 1.B). Este pode ser
explicado devido as diferencas de cargas dos anions
fosfatos que variam de acordo com seus respectivos
pKas. Além disso, verificou-se que em pHs acima de
11, apresentou uma lixiviagdo do mediador para
solugéo. A curva DTA (fig. 2) para a mistura fisica
mostrou dois picos exotérmicos (238 e 345 °C) que
podem ser atribuidos ao AFC adsorvido e incorporado
na GF, respectivamente. O pico intermediario (284 °C)
corresponde ao AFC ligado covalentemente a GF.

Conclusdes

Os estudos mostraram que o AFC permanece ligado
a matriz grafitica em solucbes de até pH 10. A
andlise térmica sugere que a ligagcdo AFC-GF se
rompe numa temperatura menor que a de
decomposi¢do do AFC incorporado. Esse resultado
estaria de acordo com o comportamento do AFC em
solugBes basicas quanto a reacao de hidrélise.
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