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Introducio

A utilizagdo de eletrodos serigrafados (SPEs - Screen-Printed Electrodes)
revolucionou a quimica eletroanalitica, oferecendo plataformas de baixo custo, versateis e
portateis. A fabricagdao desses dispositivos por meio da aplicagao de tintas condutivas sobre
substratos diversos, como o poli(tereftalato de etileno) (PET), tem se destacado devido a
excelente estabilidade, inércia quimica, praticidade e acessibilidade para producao (Fonseca et
al., 2021; Suresh et al., 2021; Oliveira, et al., 2023; Ribeiro et al., 2025). Apesar de suas
inimeras vantagens, os SPEs baseados em tintas de carbono frequentemente apresentam alta
resisténcia de contato e limitacdes na cinética de transferéncia de elétrons, o que decorre da
natureza dos materiais e da presenga de ligantes poliméricos isolantes na formulacao da tinta
(Crapnell & Banks, 2024).

Para superar essas limitacdes, a modificacdo da superficie dos eletrodos torna-se uma
alternativa interessante, visto que permite aumentar a sensibilidade e em alguns casos tornar o
eletrodo mais seletivo. A modificacdo com particulas de ouro ¢ uma estratégia consolidada,
pois o ouro aumenta significativamente a area superficial efetiva, além de facilitar a rapida
transferéncia de elétrons e melhorar o sinal eletroquimico (Oliveira et al., 2024). Entre os
métodos de modificagdo, a eletrodeposi¢ao do ouro via voltametria ciclica (VC) destaca-se
por ser uma técnica rapida e econdomica que fornece informacgdes essenciais sobre a nucleagao
e o crescimento do metal na interface do eletrodo (Hezard et al., 2012).

A justificativa para o estudo da influéncia da velocidade de varredura na
eletrodeposi¢cdo de ouro baseia-se na correlacdo direta entre este parametro e o desempenho
analitico do eletrodo modificado. A velocidade de varredura modula a termodinamica de
crescimento de particulas e o controle difusional, sendo capaz de definir a formagdo de
aglomerados dispersos ou uma rede densa de nanoparticulas com alta atividade catalitica.
Nesse sentido, compreender esse mecanismo permite projetar eletrodos que maximizem a
area eletroativa e minimizem a resisténcia a transferéncia de carga (Ribeiro et al., 2025).
Diante desse contexto, o presente trabalho tem como objetivo investigar a influéncia da
velocidade de varredura na eletrodeposicao de ouro em eletrodos serigrafados, fabricados com
tinta condutiva de grafite e esmalte aplicada em substrato de PET (SPCE).



CONGRESSO "Quimica Inteligente e IA:
BRASILEIRO A Nova Férmula do Futuro

DE QUIMICA no Nosso Presente"

DE 10 A 13 DE NOVEMBRO DE 2026
NOVA PETROPOLIS - RS

Material e Métodos

e Fabricacio e Modificacdo dos Eletrodos

Os eletrodos flexiveis de grafite foram confeccionados a partir da deposi¢ao de uma
tinta condutiva a base de grafite disperso em esmalte sobre substrato plastico de PET
(Fonseca et al., 2021; Oliveira et al., 2024; Ribeiro et al., 2025). Ap6és homogeneizagdo, a
tinta foi aplicada sobre o substrato e mantida em processo de secagem a temperatura ambiente
(25 °C) durante 24 h. Apds a cura, os eletrodos foram recortados e a area geométrica de
trabalho delimitada (Oliveira ef al., 2024).

A modificacdo superficial foi realizada por eletrodeposicdo de ouro utilizando
voltametria ciclica em solu¢do contendo 10 mmol L' de 4cido tetraclorodurico (HAuCls). A
influéncia dos parametros de deposi¢ao foi avaliada variando-se a velocidade de varredura em
5, 10, 20 e 50 mV s!' e mantendo-se constantes todos os demais parametros experimentais.
Foram aplicados 20 ciclos para cada velocidade, sempre com um novo eletrodo. Durante o
processo, ocorreu a reducdo eletroquimica das espécies Au(Ill), promovendo a nucleagdo e o
crescimento de particulas metalicas sobre a superficie do eletrodo de grafite (Hezard et al.,
2012; Miller et al., 2025).

e Caracterizacio Eletroquimica

A caracteriza¢do dos eletrodos modificados foi realizada por voltametria ciclica em
solucao de H2SO4 0,01 mol L. Os voltamogramas foram registrados na regiao de formacao e
redu¢do dos oxidos de ouro, permitindo a avaliagdo da quantidade de material
eletrodepositado (Hezard ef al., 2012). A area eletroativa de ouro foi estimada pela integragao
da carga associada ao pico de redugdo do 6xido de ouro, apods correcdo da linha de base,
utilizando-se o valor de referéncia de 390 nC cm™ para uma monocamada.

O desempenho eletroquimico dos eletrodos foi avaliado utilizando 1 mmol L™ de
hexacianoferrato(I) de potassio em solucdo de KCI 0,1 mol L'. Foram analisadas as
correntes de pico anodica e catddica, a separacdo entre potenciais de pico (AEp) e a razdo
Ipc/Ipa, parametros empregados para investigagdo da reversibilidade do sistema e eficiéncia
de transferéncia eletronica na interface eletrodo/solugao (Oliveira et al., 2024; Ribeiro et al.,
2025). A morfologia dos eletrodos modificados (SPCE/Au) foi analisada através de um
microscopio eletronico de varredura (MEV) Zeiss EVO MA10, que permitiu correlacionar as
caracteristicas estruturais de cada condi¢do de eletrodeposicdo (Miller et al., 2025). As
imagens foram adquiridas utilizando detector de elétrons secundarios (SEI), tensdo de
aceleracdo de 10 kV, distancia de trabalho de 8 mm e ampliagdo de 1.000x.

Resultados e Discussao
A influéncia da velocidade de varredura no processo de eletrodeposicdo de ouro foi
investigada por meio de estudos do perfil voltamétrico do ouro em solucdo de H2SOs,
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caracterizacdo eletroquimica utilizando o sistema redox ferri/ferrocianeto e andlises de
microscopia.

e Caracterizacio eletroquimica da eletrodeposicao de ouro

Os voltamogramas ciclicos registrados em solucao de H2SO4 0,01 mol L' exibiram os
processos caracteristicos de formacao e redugdo dos oOxidos superficiais de ouro. O perfil
voltamétrico apresenta picos anddicos superiores a +1,1 V (formacao de 6xidos) e um pico
catodico bem definido ao redor de +0,89 V (redugdo dos 6xidos), cuja intensidade de carga
reflete a extensao da superficie metalica depositada (Hezard ef al., 2012).

Ao analisar os dados observa-se que a nucleagdo da primeira camada de ouro sobre o
carbono amorfo do eletrodo (grafite) exige alta energia de ativagdo. No entanto, com o avango
dos ciclos, a redugdo do ion Au*" sobre sitios ja ancorados ("ouro sobre ouro") desloca o pico
para potenciais menos catddicos, evidenciando que o crescimento sobre o proprio metal é
termodinamicamente mais facilitado que a nucleacdo inicial sobre a tinta condutiva (Oliveira
et al.,2024; Hezard et al., 2012).

A integracdo da carga do pico de reducdo permitiu estimar a area eletroativa real,
revelando forte dependéncia com a velocidade de varredura. A maior area interfacial foi
atingida em 10 mV s™', decaindo drasticamente em velocidades superiores. Pode-se observar
que em baixas velocidades existe maior controle cinético difusional e um balango 6timo entre
nucleacdo e crescimento, o que ¢ evidenciado pelas imagens de MEV, onde essa condigdao
resulta em uma alta densidade de particulas dispersas (Miller ef al., 2025).

Figura 1: Voltamogramas ciclicos dos eletrodos SPCE/Au obtidos em diferentes velocidades de
eletrodeposicdo (5, 10, 20 e 50 mV s™) registrados em H:S04 0,01 mol L™ (a). Area eletroativa calculada a
partir da carga de redugdo do oxido de ouro em fungdo da velocidade de eletrodeposicdo (b).
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Fonte: Autores, 2026.

Em contrapartida, sob velocidades elevadas (50 mV s™'), a variagdo brusca de
potencial limita o controle estrutural ordenado e favorece a coalescéncia. As imagens de MEV
refletem esse evento por meio da aglomeragcdo e compactacdo de particulas, o que reduz
severamente a area superficial acessivel ao eletrdlito (Ribeiro et al., 2025). Tais resultados
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evidenciam que a eficiéncia analitica do dlSpOSlthO depende da morfologla gerada (den51dade
de sitios cataliticos) e ndo do mero acimulo de massa metalica.

e Avaliacdo da transferéncia eletronica

A resposta eletroquimica dos eletrodos foi avaliada utilizando 1 mmol L' de
hexacianoferrato(Il) de potassio em solugao de KCI 0,1 mol L. Em comparagao ao eletrodo
nao modificado (SPCE), todos os eletrodos contendo ouro apresentaram um aumento
significativo das correntes de pico anoddica e catodica, evidenciando uma melhora expressiva
na transferéncia de carga entre a superficie do eletrodo e a espécie redox em solugdo (Oliveira
et al., 2024; Hezard et al., 2012).

Figura 2: Voltamogramas ciclicos do sistema ferri/ferrocianeto obtidos em diferentes velocidades de varredura
(a); Comparagdo dos voltamogramas ciclicos obtidos para SPCE e SPCE/Au (10 mV s™') do sistema
ferri/ferrocianeto.
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Fonte: Autores, 2026.

O incremento de corrente observado apds a modificacdo confirma a contribuicao das
particulas de ouro para o aumento da area eletroquimicamente ativa e para a facilitacdo dos
processos de transferéncia eletronica (Ribeiro et al., 2025). Esse comportamento € consistente
com as propriedades cataliticas intrinsecas, a alta relacdo darea/volume e a elevada
condutividade elétrica do ouro metalico (Crapnell; Banks, 2024).

A analise dos pardmetros de reversibilidade demonstrou que a velocidade de
eletrodeposi¢do influencia significativamente o desempenho analitico dos eletrodos.
Teoricamente, valores menores de separagdo entre os potenciais de pico (AEp) e razdes de
corrente (ipc/ipa) mais proximas da unidade indicam sistemas com comportamento mais
reversivel e com menor resisténcia interfacial a transferéncia de elétrons (Oliveira et al.,
2024). Os resultados mostraram que os eletrodos obtidos a 10 mV s™' apresentaram os
menores valores de AEp e razdes ipc/ip. mais proximas de 1, evidenciando uma cinética de
transferéncia eletronica muito mais favoravel (Ribeiro et al., 2025).
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Figura 3: Variagdo de AEp em fun¢do da velocidade de eletrodeposigdo ?a) Razéo Ipc/lpa e correntes
de pico obtidas para os diferentes eletrodos modificados (b).
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Fonte: Autores, 2026.

A superioridade do desempenho na condi¢ao de 10 mV s sugere que essa velocidade
produz uma distribuigdo mais uniforme das particulas de ouro na superficie do eletrodo
(Miller et al., 2025). Segundo Miller et al. (2025) uma distribuicdo estrutural homogénea
maximiza a acessibilidade da sonda redox aos sitios eletroativos e minimiza as limitagoes de
transporte de carga na interface eletrodo-solugdo, o que justifica correntes mais intensas e
menor AEp observados.

e Caracterizacdo morfologica por MEV

Conforme mencionado, as micrografias obtidas por microscopia eletronica de
varredura (MEV) evidenciaram diferencas marcantes na morfologia dos depositos produzidos
sob distintas velocidades de -eletrodeposicdo. As alteragdes morfologicas observadas
corroboram perfeitamente os resultados eletroquimicos, demonstrando a estreita relacdo entre
a nano/microestrutura gerada e o desempenho analitico do eletrodo (Ribeiro et al., 2025;
Hezard et al., 2012).

Ao analisar as imagens de MEV, percebe-se na condi¢do de 10 mV s™!, que apresentou
a melhor resposta eletroquimica, uma maior homogeneidade na distribui¢do das particulas de
ouro ¢ um desenvolvimento superficial superior quando comparado as demais condig¢des
(Oliveira et al., 2024). Velocidades de varredura mais elevadas ao limitarem o tempo cinético
para o crescimento ordenado, tendem a favorecer o fendmeno de coalescéncia (aglomeragao)
dos nucleos metélicos (Hezard ef al., 2012). Essa interpretagao visual ¢ totalmente consistente
com a tendéncia observada para o decréscimo da area eletroativa, o aumento dos valores de
AEp e a limitagdo das correntes faradaicas em altas velocidades (Miller et al., 2025).
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Figura 4: Micrografias de MEV da superficie dos eletrodos de grafite antes e apos a eletrodeposwao de ouro.
(a) Eletrodo de grafite ndo modificado (SPCE), (b) SPCE/Au 5 mV s'; (c) SPCE/Au 10 mV s™; (d) SPCE/Au 20
mV s e (e) SPCE/Au 50 mV s'. A barra de escala corresponde a 10 um.
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Fonte: Autores, 2026.
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Conclusoes

Os resultados demonstraram que a velocidade de varredura exerce influéncia
significativa sobre a formacdo das estruturas de ouro, que afeta diretamente o desempenho
eletroquimico.

A caracterizagdo em meio acido evidenciou que a condi¢do de 10 mV s™' proporcionou
a maior area eletroativa, indicando um equilibrio favoravel entre os processos de nucleagao e
crescimento das particulas, além disso a avaliagdao utilizando o sistema ferri/ferrocianeto
confirmou que os eletrodos modificados apresentaram maior eficiéncia de transferéncia
eletronica em comparagao ao eletrodo nao modificado, destacando-se novamente a velocidade
de 10 mV s™! pelos menores valores de AEp e razoes Ipc/Ipa mais proximas de 1.

As andlises por MEV corroboraram os resultados eletroquimicos, revelando uma
distribuicdo mais homogénea das particulas de ouro na condi¢do de 10 mV s™!
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