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Introdugao

O estudo de eletrodos a base de carbono cerdmico

(ECC), tem aumentado significativamente devido as
vantagens sobre os demais eletrodos. Os ECC
apresentam grande area  supertficial, alta
condutividade elétrica, além de uma maior
resisténcia mecénica, o0 que aumenta a estabilidade
e durabilidade dos eletrodos desenvolvidos. Os
diferentes parametros utilizados na preparagao dos
ECC, tais como, tipo de precursor, material de
carbono, tipo de catalisador, entre outros,
influenciam significativamente nas propriedades
morfolégicas e consequentemente nas respostas
eletroquimicas dos mesmos. No entanto, apesar da
sintese dos mesmos ser conhecida na literatura, a
maior parte dos trabalhos descreve a obtengéo do
material através da catdlise acida. Neste trabalho &
apresentada a sintese e caracterizagdo dos
eletrodos de carbono ceramico obtidos através da
catélise basica.

Resultados e Discussao

Na tabela 1 estdao os fatores que foram variados
para a obtencdo do ECC, esses fatores podem
influenciar a estrutura do carbono ceramico.

Tabela 1 - Fatores estudados na sintese do ECC

Fator
1 Grafite/Precursor 50/50 60/40
(Yom/V)
2 Precursor TEOS MTMS
3 Catalisador HCI NaOH

4 Vol. catalisador (uL) 15 35
TEOS = tetraetilortosilicato MTMS = metiltrimetoxisilano.
Para obtengao do ECC realizou-se a pré hidrolise
do precursor (onde grupos alcoxidos sao
convertidos em grupos silandis) em etanol na
presenca de catalisador (HCl ou NaOH 6mol/L), em
seguida adicionou-se o grafite, apdés esta etapa,
introduziu-se o sol resultante em um tubo de vidro
(area exposta de aproximadamente 0,2 cm?),
inserindo-se um fio condutor de niquel-crémio (Ni-
Cr), para o contato elétrico. O preparo dos eletrodos
obedece a Tabela 1. Os eletrodos obtidos foram
submetidos ao processo de secagem a temperatura
ambiente durante o periodo de duas semanas.
As respostas do ECC foram analisadas por
voltametria ciclica na presenca de ferrocianeto de
potassio, utilizado como molécula sonda.
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Analisando-se o conjunto de resultados obtidos,
uma maior reversibilidade foi observada nos
eletrodos preparados por catalise basica com o
precursor MTMS. As imagens de microscopia
eletrbnica evidenciaram que para ambos o0s
catalisadores utilizados, ha a formagdo de uma
estrutura porosa na forma de lamelas distribuidas de
forma nao regular. No caso do material obtido, por
catédlise béasica hd uma menor agregagao das
lamelas, indicando uma menor compactagéo,
formando materiais compédsitos com maior grau de
porosidade. Na catdlise basica a condensagéo dos
grupos silanois ocorre preferencialmente entre os
oligbmeros altamente ramificados, os quais levam a
formagao de géis particulados, produzindo um
material com elevada porosidade. As analises dos
espectros FT-IR mostraram que o grau de
condensagao para os materiais obtidos por catélise
bésica e inferior ao obtido com catalisador &cido,
confirmando assim que este tipo de rota catalitica
produz um material mais poroso. Os difratogramas
mostram-se semelhantes entre si para todos os
materiais analisados, sendo observados apenas
picos caracteristicos da grafite. A analise
termogravimétrica e andlise térmica diferencial
evidenciaram que a composicdo majoritaria do
material de carbono ceramico é composta por
grafite, e que o processo de pirdlise do grafite € um
processo exotérmico. Embora, a maioria dos
trabalhos encontrados na literatura realize a sintese
dos eletrodos de carbono cerémico através da
catalise acida, com a justificativa de que a catalise
basica produz materiais quebradicos e pouco
estaveis, até o presente momento nao se observou
desestruturacao dos eletrodos sintetizados.

Conclusoes

A partir dos resultados obtidos constatou-se que o
material obtido por catdlise basica é mais poroso
apresentando uma estrutura morfolégica menos
compactada, o que facilita o processo de
transferéncia de elétrons na interfase eletrodo-
solugdo, explicando a maior reversibilidade desses
eletrodos.
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