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RESUMO

A polianilina € um polimero condutor derivado da anilina, obtido por meio de
polimerizagdo quimica em ambiente acido, utilizando um agente oxidante. Este
polimero € composto por anéis benzenodides e quindides interligados por atomos de
nitrogénio na cadeia, exibindo propriedades condutoras quando na forma de sal
esmeraldina apds a protonagdo. Esta pesquisa teve como obijetivo sintetizar filmes de
polianilina base esmeraldina, polianilina em meio Norbixina e polianilina em meio
Norbixina com nanoparticulas de prata, e caracteriza-los quanto as suas propriedades
elétricas para possiveis aplicagdes tecnoldgicas. Os materiais sintetizados em po,
incluindo polianilina base esmeraldina, polianilina Norbixina e polianilina Norbixina
com nanoparticulas de prata (denominados materiais A, B e C, respectivamente),
foram analisados pelas técnicas de espectroscopia UV-vis, termogravimétrica, e os
filmes finos por analise de corrente continua e espectroscopia de impedancia elétrica.
A espectroscopia UV-vis dos materiais em p6 apresentou bandas com picos em
328nm e 641nm para o material A, 278nm e 371nm para o material B, e 279nm e
372nm para o material C. As analises térmicas das amostras revelaram maiores
perdas de massa em 639,80°C para o material A, 726,53°C para o material B e
776,06°C para o material C.A espectroscopia de impedancia eletroquimica indicou que
0s maiores valores de resisténcia elétrica em corrente alternada (CA) foram
observados nos filmes de PANI Norbixina (AB20) e PANI Norbixina com
nanoparticulas de prata (AC25). Nos ensaios com tensao elétrica continua (CC), os
referidos filmes também apresentaram valores superiores. Os maiores valores de
capacitancia da dupla camada, formada entre o eletrodo e o material polimérico, foram
193,6 pF para a amostra PANI (AO), 138,4 pF para a amostra PANI Norbixina (AB15),
e 262,8 pF para a amostra PANI Norbixina com nanoparticulas de prata (AC25). Os
resultados das caracterizagdes sugerem ter sido sintetizado os materiais em pé
pretendidos e as analises dos filmes que aumentavam a composi¢ao de Norbixina
com reducdo de base esmeraldina e filmes de composicdo de Norbixina
Nanoparticulas de prata com reducdo de base esmeraldina para analise elétrica
apresentaram aumento da resisténcia elétrica, embora este ndo esteja diretamente

relacionado ao aumento das proporgdes.

Palavras-chave: polianilina; carotenoide do urucum; norbixina; nanoparticulas.



ABSTRACT

Polyaniline is a conductive polymer derived from aniline, obtained by chemical
polymerization in an acidic environment, using an oxidizing agent. This polymer is
composed of benzenoid and quinoid rings interconnected by nitrogen atoms in the
chain, exhibiting conductive properties when in the form of emeraldine salt after
protonation. This research aimed to synthesize films of emeraldine-based polyaniline,
polyaniline in Norbixin medium and polyaniline in Norbixin medium with silver
nanoparticles, and characterize them regarding their electrical properties for possible
technological applications. The synthesized powder materials, including emeraldine-
based polyaniline, Norbixin polyaniline and Norbixin polyaniline with silver
nanoparticles (named materials A, B and C, respectively), were analyzed by UV-vis
spectroscopy and thermogravimetry techniques, and the thin films by direct current
analysis and electrical impedance spectroscopy. UV-vis spectroscopy of the powder
materials showed bands with peaks at 328nm and 641nm for material A, 278nm and
371nm for material B, and 279nm and 372nm for material C. Thermal analysis of the

samples revealed higher mass losses at 639.80°C for material A, 726.53°C for
material B and 776.06° C for material C. Electrochemical impedance spectroscopy

indicated that the highest electrical resistance values in alternating current (AC) were
observed in the PANI Norbixin (AB20) and PANI Norbixin with silver nanoparticles
(AC25) films. In the tests with direct electrical voltage (DC), these films also presented
higher values. The highest capacitance values of the double layer formed between the
electrode and the polymeric material were 193.6 pF for the PANI sample (A0), 138.4
pF for the PANI Norbixin sample (AB15), and 262.8 pF for the PANI Norbixin with silver
nanoparticles sample (AC25). The characterization results suggest that the intended
powder materials were synthesized, and the analyses of the films that increased the
composition of Norbixin with emeraldine base reduction and films of Norbixin
composition Silver nanoparticles with emeraldine base reduction for electrical analysis
showed an increase in electrical resistance, although this is not directly related to the

increase in proportions.

Keywords: polyaniline; annatto carotenoid; norbixin; nanoparticles.
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1 INTRODUGAO

A polianilina (PANI), amplamente utilizada como pigmento na industria téxtil,
teve sua estrutura estudada para conducgao elétrica e estd sendo um dos polimeros
condutores mais pesquisado, devido também sua estabilidade quimica, baixo custo,
facilidade de polimerizagdo e dopagem para melhoria da condutividade elétrica (Ciric-
marianovic, 2013; Tian et al., 2023).

A base esmeraldina € uma das formas estruturais da polianilina, um material
polimérico composto por monémeros com quinoides e benzoides, grau de oxidagao
de 0,5 possuindo como caracteristica elétrica o fato de ser isolante elétrico e
apresentar-se na cor azul, 0 mesmo ao sofrer processo de protonagdo em seus
atomos de nitrogénio por composto acido torna-se melhor condutor elétrico (Bindal;
Karaoglan, 2018).

Algumas dificuldades que a cadeia dos polimeros condutores, incluindo a
polianilina, apresentam sao possuir rigidez mecanica. Contudo isto foi solucionado
através de mudancas na estrutura e/ou criacdo de compdsitos, blendas poliméricas
com outros materiais acrescentando novas caracteristicas térmicas, elétricas,
mecanicas e oticas, facilitando bastante o processamento industrial. A partir disso,
muitas aplicagdes tecnoldgicas se tornaram possiveis como: sensores e biossensores,
dispositivos eletrocromicos, baterias e supercapacitores, protecdo contra corrosao,
transistores, diodos emissores de luz (LEDs), musculos artificiais, fotocatalisadores,
absorvedores de ondas eletromagnéticas e borrachas condutoras (Bastos, 2005;
Tadesse; Ahmmed; Liubben, 2024).

A ssintese da polianilina usando material acido de origem organica natural, como
a Norbixina (acido dicarboxilico) extraido do urucum por processo de saponificagéo e
que possui estrutura conjugada pode trazer beneficios de ordem econdmica e
ambiental, cuja produgéo devido a origem tem menos agressividade em seus produtos
e residuos (Fontinele et al., 2018). Ao incorporar nanoparticulas de prata aos mesmos
ocorre a formagdo de novos compdsitos poliméricos contendo nanoparticulas,
conferindo propriedades novas (Vimal et al., 2019).

Os estudos cientificos e tecnoldgicos para criagdo de novos materiais
poliméricos condutores buscam trazer solugdes eficientes economicamente e de
menor impacto ambiental que os materiais usados tradicionalmente na industria. Estes

fatores mencionados justificam o estudo da polianilina, um material polimérico
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condutor de facil sintese quimica e pouca complexidade para producéo industrial com
a Norbixina de origem renovavel extraida da planta urucuzeiro, além dos mesmos em

conjunto com nanoparticulas de prata (AgNPSs).

1.1 OBJETIVOS

1.1.1 Geral

Desenvolver materiais poliméricos de polianilina base esmeraldina, polianilina
Norbixina e polianilina Norbixina com nanoparticulas de prata para possiveis

aplicagdes tecnoldgicas.

1.1.2 Especificos

e Obter Norbixina a partir da reagcado de saponificagdo da Bixina extraida das
sementes de urucum (Bixa Orellana L.);

e Produzir nanoparticulas de prata;

e Obter filmes dos materiais sintetizados;

e Caracterizar as amostras de polianilina base esmeraldina, polianilina Norbixina
e polianilina Norbixina com nanoparticulas de prata por meio de técnicas de
espectroscopia UV-vis, termogravimetria, espectroscopia de impedancia

elétrica.
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2 REVISAO BIBLIOGRAFICA
2.1 POLIMEROS CONDUTORES

Babel; Hiran (2021) definem Polimeros condutores como estruturas longas e
com ligacdes conjugadas na cadeia que ao sofrerem processo de oxidacdo ou
reducao permitem melhor conducéo do fluxo de elétrons.

Por muito tempo, pensava-se que todos os materiais poliméricos eram apenas
isolantes, devido as ligagbes covalentes fortes e direcionais dos atomos de sua
estrutura (ligacdes o), que ndo permitiam mobilidade necessaria dos portadores de
carga para a conducdo. Isso permaneceu até a década de 1970, quando foi
descoberta a possibilidade de usar alguns polimeros conjugados como condutores de
eletricidade. A “dopagem” por oxidagdo do poliacetileno (material conjugado) com
iodo, realizada pelos pesquisadores Hideki Shirakawa, Alan MacDiarmid e Alan J.
Heeger na Universidade da Pensilvania, melhora significativamente a condutibilidade
elétrica do material (Mattoso, 1996; Folorunso; Olukanmi; Thokozani, 2023).

Os polimeros condutores (Figura 1) geralmente tém como caracteristica o fato
de apresentarem, na sua cadeia, um sistema que alterna entre ligacfes simples e
ligacdes duplas, possibilitando a criacdo de um fluxo de elétrons como resultado da
remocao ou adicdo, provocado respectivamente, por oxidacdo ou reducdo, sem
destruicdo das ligagBes que estabilizam a macromolécula. Como exemplos destes
polimeros tem-se o poliacetileno, poliparafenileno vinileno (PPV), poliparafenileno
(PPP), politiofeno (PT), polipirrol (PPy) (Faez et al., 2000).

Figura 1 - Estrutura de alguns materiais poliméricos conjugados.

Poliacetileno Poliparafenileno Polipirrol
)
\ e

n

Poliparafenileno vinileno Politiofeno

Fonte: Autoria prépria (2025).
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Os Polimeros condutores apresentam propriedades elétricas, magnéticas e
opticas semelhante aos metais e semicondutores, sendo por esse motivo
denominados de Polimeros Intrinsecamente Condutores (PIC), metais organicos ou
metais sintéticos. Essa Ultima denominacao € justificada pelo fato de alguns polimeros
conseguirem condutividade préximo a dos metais, como exemplo tem-se a pesquisa
de Naarmann e Theophilou da BASF AG na década de 1980 quando com o
poliacetileno conseguiram 108 S.cm™ préximo condutividade do cobre de 10’ S.cm™.
E possivel observar (Figura 2), a comparacgéo da condutividade elétrica de metais,
semicondutores inorganicos, polimeros isolantes e polimeros condutores intrinsecos
(Zahir et al., 2016).

Figura 2 - Comparagé&o da condutividade elétrica dos polimeros condutores e outros
materiais.

S 10° <+— Prata, cobre, ouro
s 108 <—— Grafite, chumbo
= <+— Polietileno (dopado - AsFs)
-
g 10° +-— (PAN! dopado com BF -4 ]
o
x 2 1 <+—— Germénio (aita pureza)
o =
o ,
= »w 1073
= =2 <— Silicio (alta pureza)
= —
- Q@ -~
o b 10° «—— [PANI - ndio dopada |
£ o ,
] o
7 = 10 0

-S <+—— Sulfato de cadmio

c 10 12 <+—— Oxido de aluminio
3 8 <4— Neopreno, poliamida
- 4 : 1 reto de vinllideno
- = P <+—— [Polietileno, polipropileno
= 107" <+—— Borracha natural, diamante, [polietileno lereftalato)
b

107" <+— [Politetrafluoroetilenc |

Fonte: Adaptado de Maia et al., (2000).

Materiais poliméricos conjugados no estado neutro geralmente séo isolantes,
mas ao serem dopados transformam-se em um complexo que tem um cation
(dopagem tipo-p) em que ha perda de elétron no orbital 7 ou &nion (dopagem tipo-n),
ganho de elétron no orbital 7* do polimérico e um contra-ion, com esse processo
aumentam a condutividade elétrica. Outra caracteristica apresentada € que a
dopagem em um polimero condutor pode ser revertida e o grau de dopagem € elevado

(aproximadamente 50%) em comparagdo a dopagem de outros semicondutores como
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silicio ou germénio (aproximadamente 1%), significando uma elevada densidade
eletrbnica, cuja mobilidade é pequena devido a baixa cristalinidade do material
(Skotheim; Reynolds, 2007).

Para explicar o transporte de carga elétrica no material polimérico (Figura 3),
h&4 trés processos envolvidos: O transporte intracadeia ou intramolecular
(deslocalizacdo de defeitos elétron-buraco ao longo da conjugacdo do polimero);
transporte por efeito hopping, que consiste em saltos termicamente ativados onde os
portadores saltam de molécula em molécula ou por efeito tinel (transporte intercadeia
ou intermolecular) e o transporte interparticulas ou ilhas condutoras (percolacdo), que
ocorre entre “ilhas condutoras”, uma vez que a conjugacao 7 € interrompida devido
ao polimero possuir regides ordenadas e desordenadas (Carolino, 2017; Souza et al.,
2017).

Figura 3 — Transporte de cargas em polimeros condutores (A) indicando transporte
intracadeia de cargas, (B) Transporte intercadeia, (C) Transporte interparticula e setas mostram o
caminho da carga migrando.

Fonte: Carolino (2017).

Segundo Bianchi et al. (2005) filmes de polianilina metalizados com ouro
apresentam comportamento 6hmico (equacédo 1), ou seja, quando submetidos a um
campo elétrico produzem um deslocamento de cargas no tempo (corrente elétrica)

proporcional a tenséo elétrica ou diferenca de potencial.
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~I<

(equacéo 1)

Onde:

R= Resisténcia Elétrica;

V= Tensao Elétrica aplicada a amostra;

I= Corrente Elétrica.

A resistividade elétrica € uma propriedade intrinseca que depende
exclusivamente do tipo de material, sendo independentemente das suas dimensdes.
Esta grandeza reflete a resisténcia oferecida pelo material a passagem de corrente
elétrica, sendo uma caracteristica de natureza microscépica (equagao 2). Sendo
inversamente a resistividade (p) inversamente proporcional a condutividade (o)

(equacao 3).

R=pXx (%) (equacéo 2)

Onde:
p = Resistividade elétrica;
L= Comprimento da amostra;

A= Area da seccéo reta da amostra.

1
p = p (equacao 3)

O potencial de aplicacbes tecnolégicas destes materiais poliméricos
condutores esta em diversas areas (Quadro 1), uma vez que € possivel combinar as
propriedades mecanicas e de processamento dos polimeros convencionais com o
comportamento elétrico, oOptico e magnético semelhante ao dos condutores e
semicondutores inorganicos. Tal possibilidade tem sido responsavel por atrair a
atencao de muitos grupos de pesquisa e empresas (Santos, 2003; Cossiello, 2007,
Vargas et al, 2018).
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Quadro 1 - Aplicag6es de polimeros condutores.

Aplicacédo

Fenbmeno

Uso

Eletrodos

Transferéncia de carga

Baterias recarregaveis,
sensores, capacitores

Dispositivos eletrocrémicos

Variacdo de cor com aplicacéo
de potencial

Janelas inteligentes

Mdusculos artificiais

Movimentacdo mecanica de um
filme pela aplicacao de
potencial

Transdutor mecanico para
robética

LEDs

Emisséao de luz

Monitores e mostradores

Protetor antiestatico

Eliminacdo de carga estéatica

Microeletrénica

Anticorrosivo

Protecdo contra corrosao

Tintas

Dispositivos Eletrénicos

Controle do fluxo de carga
transportado

Juncéo PN, transistores de
efeito de campo

Células solares

Transformacéo de energia
luminosa em elétrica

Fonte alternativa de energia

Blindagem eletromagnética

Absorc¢do de radiacdo
(diminuic&o de interferéncia em
equipamentos eletrénicos)

Marinha, aeronautica e
telecomunicacfes

Sensores

Mudanca de cor

Sensores de pH

Medicina

Preenchimento de tecidos
danificados

Engenharia de tecidos

Biossensores

Imobiliza¢do de moléculas e
transducédo

Monitoramento de concentragédo
de enzimas

Fonte: Adaptado de Faez et al. (2000), Maia et al., (2000), Nogueira (2010).

2.2  POLIANILINA

A polianilina (PANI) é um polimero obtido da anilina, a partir da polimerizagédo

quimica em meio acido, juntamente com um agente oxidante e apresenta

propriedades condutoras quando na forma de sal esmeraldina (Ouyang, 2018).

O pesquisador Runge, em meados de 1834, foi o primeiro a descobrir a

polianilina enquanto procurava pigmentos para o algodao (tendo durante o século XIX

uso exclusivo como pigmento) com nome comercial negro de anilina. Em 1947 Brown
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e colaboradores cunham o nome polianilina pela primeira vez, e em 1985, Macdiarmid
descobriu o processo de dopagem dela com suas caracteristicas e propriedades
elétricas. A estrutura geral da polianilina (Figura 4), é formada por uma longa cadeia
conjugada que possui anéis arométicos separados por nitrogénio (Ciric-marianovic,
2013).

Figura 4 - Estrutura da polianilina.

Nitrogénio Amina Nitrogénio Imina

Fonte: Adaptado de Masdarolomoor et al., (2019).

A estrutura da polianilina é composta geralmente por espécies reduzidas (y) e
oxidada (1 —y) repetidas, sendo os valores dos mesmos o0 que determina 0s
diferentes estados de oxidacdo (Quadro 2), para y=1 o estado Base
Leucoesmeraldina em que estd completamente reduzido, y = 0 a Base Pernigranilina
completamente oxidada, y = 0,5 a Base Esmeraldina parcialmente oxidada e a mais
estavel que ao reagir em meio acido resulta no sal esmeraldina, forma mais condutora
do polimero (Costa Junior et al., 2019; Sun et al., 2024).

Quadro 2 - Os estados de oxidacdo mais importantes da polianilina.

Estado de Estrutura Caracteristica
Oxidacéao
Leucoesmeraldina | H H H H Isolante
-.@.L@.ﬁ.@.ﬁ.@.f*. completamente
- Jn reduzido

Sal esmeraldina Condutor
parcialmente

~ H H H H
:©—&=©=&—©—h_©_“: n oxidado

Isolante
parcialmente

[~ H H H H
| | | |
KO- —O*~O* -
L Jdn oxidado
Isolante

[~ H H H H
! ! ! ! completamente
N+ .
L + + | oxidado

Fonte: Adaptado de Lima (2019).

|
T

Base Esmeraldina

l
L

Pernigranilina
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Diferente da maioria dos polimeros que sofrem processo de dopagem e perdem
ou ganham elétrons na presenca de agente oxidante ou redutores, a polianilina base
esmeraldina torna-se condutora por um processo de protonacdo (Figura 5) em que
ndo h& diminuicdo do numero de elétrons na cadeia polimérica (existindo reacéo
interna de oxidagédo e reducdo o que provoca mudanga na estrutura eletrbnica). A
reacao de protonacdo geralmente é realizada nos nitrogénios iminicos, produzindo
defeitos catibnicos (polarons e bipdlarons) podendo alcancar valores de condutividade
elétrica da ordem de 102 S.cm™ (Izumi, 2006; Dhand et al., 2015).

Figura 5 - Estrutura molecular da Base Esmeraldina (a), Base Esmeraldina protonada (b) e
Sal Esmeraldina dopada(c).

" NH
N = =
| CH,
HaC Y, 2N
(a) Protonacao
2H™
|
RIS NH
R | =
\ CH4
HALC N : =7 NA
H
(b)

Reac do redox intema

H H.,
N N
s S~
CH;
T
H,C ZNf N
©

C

Fonte: Mota (2015).

Os métodos de sintese da polianilina incluem polimerizagdo quimica,

eletroquimica, enzimatica e fotoindutiva. Sendo a mais utilizada a PANI sintetizada
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quimicamente em forma de po6 verde e a produzida por oxidacdo eletroquimica na
forma de filmes finos (Bhadra et al., 2009).

A polimerizacéo quimica (Figura 6), possui mais vantagem em relacdo a outras
devido a obtencdo com alto peso molecular, possibilidade de producdo em larga
escala e obtencdo da polianilina dopada diretamente. Geralmente para essa
polimerizacao por sintese quimica sdo usados agentes oxidantes como (NH4)2S20s,
MnOz2, Cr204, H202, K2Cr207, KCIO3, e meio acido inorgénico ou poliacidos ou acidos
funcionalizados. Entre estes sistemas, 0 mais usado é o (NH4)2S20s (persulfato de
amonia) em solugdo acida de HCI (acido cloridrico) com pH entre 0 e 2, com
concentracdo de monbémero variando de 0,01 a 2 M e a razdo molar de agente

oxidante por monémero entre 2 e 1 (Mattoso, 1996; Guimard; Gomez; Schmidt, 2007).

Figura 6 - Oxidag&o da anilina com persulfato de aménia produzindo Polianilina dopada com
um &cido genérico HA.

4 n@—NH,.HA + 5n(NH)S,08 —»
~O-5-O-O-%
o S

+2nHA +5nH;SO4 +5n (NH,),SO,

Fonte: De Sousa et al., (2003).

2.3 NORBIXINA

7

A Norbixina € uma molécula organica extraida a partir do urucuzeiro (Bixa
orellana L.) com estrutura de cadeia insaturada, formando um sistema conjugado com
alternéncias entre ligacdes simples e duplas. Possui em suas extremidades grupos
carboxila (-COOH) o que confere um grande potencial reacional com compostos
pertencentes a diversas fun¢des organicas, tais como dialcoois, diaminas ou difendis,
permitindo sua utilizagdo em muitos processos de sintese organica, principalmente na
obtencdo de diferentes classes poliméricas, como poliésteres, poliamidas ou
polimeros fendlicos. E encontrada recobrindo a superficie externa de sementes no
interior do fruto (Figura 7), que possui espinhos moles no exterior e internamente ha

normalmente duas valvas dividindo-as, como 10 a 50 pequenas sementes em
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tamanho aproximados de sementes de 3 a 4 mm de comprimento (Agner et al., 2004;
Silva, 2006; Fontinele et al., 2018).

Figura 7 - Capsulas com sementes e estrutura molecular da Norbixina.

\\\\\\ \\\COOH

HOOC

Fonte: Zhang; Zhong (2013).

A molécula 9’cis-bixina € o principal corante presente nas sementes desta
bixacea, com concentragdes variando de 70% a 80%. O restante da composic¢ao inclui
substancias cujas estruturas estdo relacionadas a bixina, como norbixina, orelina,
metilbixina, criptoxantina, luteina e zeaxantina. Esses carotenoides sdo muito
utilizados como pigmentos nas industrias alimenticias, quimicas, cosméticas e
farmacéuticas devido ao baixo custo de producdo e baixa toxicidade (Agner et al.,
2004; Lima et al., 2001; Silva, 2006).

O processo de saponificagdo do estér monometilico (hidrélise alcalina) da
Bixina origina o sal hidrossoluvel, sal da Norbixina (Figura 8) que através de
precipitacdo acida torna-se a Norbixina (acido dicarboxilico), nao solivel em agua
(Tocchini; Mercadante 2001).
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Figura 8 - Reacao de saponificacdo para obtencéo da Norbixina.

Norbixinato de

sodio ou O 0
de potassio CH, CH, |
Na'O CcH, CH,
KO
KOH O -~ O-Na+
Norbixina CHj CHs oK
HO CH,§
O~ "OH

Fonte: Adaptado de Stringheta; Silva; Costa, (2018).

2.4  NANOPARTICULAS DE PRATA

Nanoparticulas sdo materiais em escala nanométrica que possuem, devido a
suas dimensdes, propriedades e funcBes diferentes das caracteristicas Opticas,
magnéticas, eletrénicas e/ou bioldgicas dos materiais em escala maior (Silveira,
2020).

As propriedades fisicas, quimicas e bioldgicas, além da reatividade das
particulas tem despertado o interesse da comunidade cientifica, podendo ser
utilizadas na fabricagdo de cosméticos, na medicina e até a recuperagcdo ambiental
(Silva, 2020).

De acordo com Khudair; Essa (2024) e Duran; Seabra, (2017), as
nanoparticulas de prata (AgNPs) estdo entre os nanomateriais mais estudados e
utilizados na industria e comércio, devido suas propriedades caracteristicas como
estabilidade quimica, maleabilidade, flexibilidade, alta condutividade elétrica e
térmica, atividade catalitica, baixo custo para producédo e agédo antimicrobiana frente

a bactérias, virus, fungos e protozodrios. A dificuldade no controle de tamanho,



26

morfologia e a distribuicdo e composicdo quimica justificam o grande numero de
estudos que englobam a producéo destes compostos (Lopes, 2017).

As nanoparticulas podem ser produzidas por métodos fisicos, quimicos e
biogénicos (Duran; Seabra, 2017). Os métodos quimicos (Figura 9) sdo baseados na
reducdo de sais do metal desejado na presenca de um agente redutor adequado,
levando a formacao de uma dispersédo coloidal de nanoparticulas metélicas (Graca,
2015). O processo de formagao de nanoparticulas utilizando nitrato de prata envolve
a reducgédo dos ions de prata em prata metalica por meio do agente redutor boroidreto

de sddio, que também atua como estabilizante (Melo Junior et al, 2012).

Figura 9 - Preparacdo de nanoparticulas de prata por processo quimico.

_ BH]
BH, BH.

‘ NaBH,
nAg" —

BHY

BHy
BH
-

Fonte: Melo Junior et al., (2012).
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3 METODOLOGIA

As sementes de Urucum para extracdo da Norbixina foram adquiridas na
empresa GDR Insumos Ltda. As sinteses e preparagdes dos materiais e filmes finos
de Polianilina base esmeraldina, Polianilina Norbixina e Polianilina Norbixina com
nanoparticulas de prata foram realizadas nos laboratérios de Fisico-quimica e de
Produtos Naturais do Instituto Federal de Educacao, Ciéncia e Tecnologia do Piaui
(IFPI). As caracterizagdes das amostras por espectroscopia ultravioleta e visivel (UV-
Vis) e por termogravimetria (TG) foram realizadas no LABMAT (Laboratério de
materiais do IFPI). Ja a Espectroscopia de Impedancia Elétrica (EIE) e a analise de
corrente continua (CC) foram realizadas no laboratério de Fisica da Universidade
Federal do Piaui (UFPI).

3.1 PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL

3.1.1 Sintese da Polianilina Base Esmeraldina

A PANI foi preparada através de uma sintese quimica, dando ao final do
processo o polimero na forma de base esmeraldina. Na primeira etapa da sintese (a
polimerizagao), num béquer (1000 mL) em banho de gelo, foram misturados 40 mL de
anilina em 1000 mL de alcool etilico P.A. com 0,5 mol/L de acido sulfurico (H2S04)
sobre agitacdo mecanica. Em seguida 23 g de persulfato de aménio ((NH4)2S20s)
dissolvido em 20 mL de agua destilada foram acrescentados, gota a gota, a primeira
mistura num intervalo de 2 horas.

A mistura resultante foi entdo deixada sob agitagdo por 24 horas. Apds as
primeiras duas horas, a solucdo inicialmente incolor, passou a apresentar uma
coloragao verde escura indicando a presenca do sal de esmeraldina, Polianilina na
forma condutora. Ao final das 24 horas foi feita uma filtragdo a vacuo da mistura em
um funil Bichner, com papel Wathman quantitativo. O material filtrado foi lavado com
acetona até se obter uma solucgao residual incolor. Sobre o papel de filtro recolheu-se
um po verde caracteristico do sal de esmeraldina dopado.

Na etapa de desdopagem, o po residual verde foi misturado a 1,0 L de uma
solugao de hidréxido de aménio 0,1 mol/L de pH em torno de 10. A mistura foi deixada

sobre agitagcdo por 24 horas, sendo depois filtrada conforme a filtragem anterior,



28

diferindo somente pelo fato do material filtrado ser lavado com agua destilada ao invés
de acetona. Quando a solugao residual do filtrado atingiu uma coloragao incolor, o
material filtrado foi recolhido numa placa de Petri e deixado em uma estufa a 60° C
por 4 horas. Entdo, o material foi deixado em repouso sob vacuo num dessecador por
mais 24 horas. Ao final de todo o processo foi obtido um p6 azul escuro caracteristico
da polianilina na forma de base esmeraldina (material A). Na Figura 10 tem-se as

etapas resumidas de sintese em diagrama de blocos.

Figura 10 — Fluxograma da sintese quimica para obtengéo da Polianilina Base Esmeraldina.

. Alcool etilico idroxi .
Solugdo de +Acido H1d1(§3x1do Polianilina

persulfato
de amonia

base

sulfurico amoOnia+ ]
esmeraldina

anilina filtragem

Fonte: Autoria prépria (2025).

3.1.2 Obtencéao da Norbixina

A sintese de Norbixina (Figura 11) foi produzida a partir da Bixina, com massa
de 20 g de sementes de urucum em 80 mL NaOH 5%. A mistura foi realizada com
auxilio de um agitador mecéanico por 5 minutos e filtrada em algodao para retencéo
das sementes, o produto resultante sal de Norbixina (Norbixinato de sédio) foi
acidificado com uma solugédo de HCI até a formacéo da Norbixina, sendo para isso

seco a 60 °C por um periodo de 24 horas.

Figura 11 - Fluxograma resumido da extrag&do da Norbixina em poé.

Solucao

Sal de Norbixin

Sementes Bixina Alcalina de . ;
norbixina a em po

Bixina

Fonte: Autoria propria (2025).

3.1.3 Sintese da Polianilina Norbixina

Em um béquer de 500 mL em banho de gelo realizou-se a preparagéao de
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solucdo alcoodlica com 1,8 g de Norbixina juntamente com 20 mL de anilina. Em
seguida 11,5 g de persulfato de amdnio ((NH4)2S20s) dissolvido em 20 mL de agua
destilada que foram acrescentados, gota a gota, a mistura num intervalo de 2 horas e,
em seguida, agitada mecanicamente por 24 horas. O material foi entdo filtrado sobre
o papel de filtro qualitativo, deixado em uma estufa a 60° C por 4 horas e ao final

recolheu-se o po6 de Polianilina Norbixina (material B).

3.1.4 Producédo de Nanoparticulas de Prata

Para a sintese das Nanoparticulas de Prata foram utilizados os reagentes
nitrato de prata e boroidreto de so6dio em pd com solugao de agua destilada.

Em Erlenmeyer de 250 mL, adicionaram-se 75mL de solugdo 2,0 x 10~ mol L™’
de boroidreto de soédio. O frasco foi entdo colocado em um banho de gelo durante 15
min. Em seguida, colocou-se uma barra magnética de agitagdo no frasco e levou-se
0 conjunto a uma placa de agitagéao.

Com o auxilio de uma bureta, adicionaram-se, gota a gota, 25 mL de uma
solucdo 1,0 x 10 mol L' de nitrato de prata. Essa adicdo ocorreu num periodo de
aproximadamente 4 min e com taxa de adi¢do de 1 gota s™'. Obteve-se uma solugdo

padrao de cor amarela, Nanoparticulas de Prata (AgNPs).

3.1.5 Sintese da Polianilina Norbixina com Nanoparticulas de Prata

Realizou-se a preparagao de solucdo de alcool etilico P A. com 1,8 g de
Norbixina juntamente com 20 mL de anilina em um béquer de 500 mL em banho de
gelo sob agitacdo. Em seguida 11,5 g de persulfato de amdnia ((NH4)2S20s) foram
dissolvidos em 20 mL de agua destilada acrescentados gota a gota, a mistura anilina
Norbixina num intervalo de 2 horas. A solugdo em agitagao de polianilina Norbixina foi
adicionado nanoparticulas de prata e agitada mecanicamente por 24 horas. O material
foi entdo filtrado sobre o papel de filtro qualitativo, deixado em uma estufa a 60° C por
4 horas e ao final recolheu-se o p6 de Polianilina Norbixina com Nanoparticulas de

Prata (material C).
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3.1.6 Producao dos filmes de PANI Base Esmeraldina com PANI Norbixina e
filmes de PANI Base Esmeraldina com PANI Norbixina com Nanoparticulas

Os filmes de Polianilina Base Esmeraldina, Polianilina Base Esmeraldina com
Polianilina Norbixina e Polianilina Base Esmeraldina com Polianilina Norbixina
Nanoparticulas de prata foram preparados com diferentes propor¢gées usando o
método casting em que as massas poliméricas (Tabela 1) foram dissolvidas em 40 mL
de N-Metil-2-pirrolidona (NMP) em béquer sobre agitagdo magnética por um intervalo
de 30 minutos, seguida por filtragem da solugdo em funil com papel filtro qualitativo e
recolhido em placa de Petri de 5 cm de diametro por 1,5 cm de altura para ser colocado

em estufa a 60°C por um periodo de 8 dias, resultando ao final em formacao de um

filme fino.
Tabela 1 - Quantidades de materiais em massa e percentagem em filmes.
Filmes PANI Base PANI PANI PANI Base PANI PANI
Esmeraldina Norbixina Norbixina Esmeraldina Norbixina Norbixina
@) (9) AgNPs (%) (%) AgNPs
(9) (%)
A0 0,40 - - 100 - -
AB10 0,36 0,04 - 90 10 -
AB15 0,34 0,06 - 85 15 -
AB20 0,32 0,08 - 80 20 -
AB25 0,30 0,10 - 75 25 -
AC10 0,36 - 0,04 90 - 10
AC15 0,34 - 0,06 85 - 15
AC20 0,32 - 0,08 80 - 20
AC25 0,30 - 0,10 75 - 25

Fonte: Autoria propria (2025).

3.2 CARACTERIZACAO DOS MATERIAIS SINTETIZADOS

Os materiais produzidos foram caracterizados por Espectrofotometria
Ultravioleta-Visivel (UV-Vis), Analise Termogravimétrica (TG), Analise em Corrente
Continua, Espectroscopia de Impedancia Elétrica (EIE), conforme descrito nos itens

abaixo relacionados.
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3.2.1 Espectrofotometria Ultravioleta-Visivel

As analises UV-Vis das amostras em p6 da Norbixina, Nanoparticulas de Prata,
Polianilina Base Esmeraldina (A), Polianilina Norbixina (B) e Polianilina Norbixina
Nanoparticulas (C) foram realizadas em um espectrofotdbmetro Ultravioleta-Visivel,
modelo SHIMADZU UV-1800, com varredura entre 260 nm e 800 nm. Para estas
analises foram identificadas as bandas de transicdo eletrbnica das amostras
dissolvidas separadamente em N-metil-2-pirrolidona (NMP), obtendo-se assim uma

solucao desta mistura.

3.2.2 Andlises Termogravimétricas (TG)

Para esta analise, foi utilizado um analisador termogravimétrico da SHIMADZU,
modelo TGA-51H. Aproximadamente 3,44 mg de cada amostra em po (A, B e C), foi
aguecido da temperatura 23,68 °C até 1000 °C, a uma taxa de aguecimento de 10°

C/min, fluxo de nitrogénio de 50 mL/min em cadinho de platina.

3.2.3 Analise em Corrente Continua (CC)

As medidas de tensao vs. corrente em filmes finos (Figura 12) foram realizadas
com o arranjo experimental de uma fonte de alimentagao (Keithley 230 Programmable
Voltage Source) para aplicagdes das tensdes nas amostras e um eletrémetro (Keithley
6517A Electrometer/High Resistance Meter) para medir corrente. Além de uma

camera de medida onde os filmes foram posicionados para coleta de dados.
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Figura 12 — Esquema simplificado para medidas CC.
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Fonte: adaptado de Maciel (2006).

3.2.4 Espectroscopia de Impedéancia Elétrica (EIE)

As medidas foram realizadas em um impedaciémetro Solartron modelo S| 1260,
aplicando uma tensao alternada de 100 mV, frequéncia em modo varredura ao logo
do tempo entre 0,1 Hz a 10" Hz em cé&mera de amostra onde os filmes foram

acomodados seguindo esquema elétrico da Figura 13.

Figura 13 — Esquema simplificado para medidas CA.
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Fonte: Adaptado de Maciel (2006).

Para preparar as amostras de filmes (Figura 14) para medicdo elétrica foi
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realizado o processo de metalizagdo por mascaramento com polipropileno em ambas
as faces aplicando-se evaporacdo em alto vacuo de particulas de ouro, sendo as

areas da seccéo transversal (A = 0,28cm?) e espessura (d = 0,004cm) padronizadas.

Figura 14 — (A) Envelope de polipropileno com filme de 0,28cm? (B) filmes metalizados.

Filme n3o metalizado
em envelope

Area do Filme
metalizado

Fonte: Autoria propria (2025).
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4 RESULTADOS E DISCUSSOES
4.1 ESPECTROFOTOMETRIA ULTRAVIOLETA-VISIVEL

Na espectroscopia UV-Vis (Figura 15) da norbixina, foram identificadas trés
bandas de absorgdo com picos em 443 nm, 468 nm e 499 nm. Esses resultados sao
consistentes com Mota (2015), que relatou valores aproximados, especificamente com
maximos de absor¢do em torno de 430 nm, 460 nm e 490 nm. Devido ao grande
sistema conjugado do cromdéforo, as bandas fortes acima de 400 nm sdo uma

transicao eletrénica dipolo orientado ao longo do eixo da molécula (Yusa-marco et al.,
2008; Calogero et al., 2015).

Figura 15 - Espectrofotometria UV-Vis de Norbixina e valores maximos.
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Fonte: Autoria propria (2025).

Na espectroscopia UV-Vis das Nanoparticulas metalicas de prata em solvente
NMP (Figura 16) tem-se a presencga de banda de absorbancia centrada na regido do
visivel de 394 nm. De acordo com Oliveira (2014), o espectro UV-Vis identificador das

Nanoparticulas de Prata apresenta bandas aproximadamente entre 300 e 400nm.
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Figura 16 - Espectrofotometria UV-Vis das Nanoparticulas de Prata com bandas e valor maximo.
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Fonte: Autoria propria (2025).

A caracterizagdo UV-vis da Polianilina Base Esmeraldina (material A) na forma
de po6 (Figura 17) apresenta duas bandas de absorcado caracteristica com valores
maximo de absor¢cdo em 328 nm e 641 nm. O primeiro pico de absorgado (328 nm)
refere-se as transicbes =- = * em anéis benzenoides e o segundo (641 nm) a
transferéncia de carga das transi¢des das ligagdes duplas conjugadas no interior da
cadeia (n-z* de grupos quinino-imina) (Mota, 2015; Goulart, 2019).

A Polianilina Norbixina (material B) e Polianilina Norbixina com Nanoparticulas
de prata (material C) apresentaram perfil semelhante a PANI base esmeraldina, porém
com dois picos maximos em 278 nm e 372 nm, com isso sugere-se que a Norbixina

usada na sintese provocou deslocado nos picos.
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Figura 17 — Espectro dos materiais A, B e C.
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Fonte: Autoria propria (2025).

4.2 ANALISE TERMOGRAVIMETRICA (TG)

A partir da analise das curvas termogravimétricas e da derivada
termogravimétrica (Figura 19) pode-se observar os intervalos de reacdo, de
degradagdo, e a temperatura onde registra-se as maximas velocidades de
degradagao (Tmax) dos materiais PANI Base Esmeraldina (A), PANI Norbixina (B) e
PANI Base Esmeraldina com Nanoparticulas de prata (C), compara-los e tirar

conclusdes sobre quais sdo mais estaveis termicamente.



Deriv. massa percentual (%/min)

Figura 18 — Termograma dos materiais poliméricos sintetizados (A) e dTG (B).
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Fonte: Autoria prépria (2025).

100 —_—A
—B
—_C
—~ 80
=
©
=
e 604
@
L&)
g
o 404
@
1]
E
20
0 : . - T T
0 200 400 600 800 1000
Temperatura (°C)
—
e B
e
' I ! I ' I I
0 200 400 600 800 1000

37



38

A amostra de PANI Base Esmeraldina apresenta pelo menos dois eventos de
decomposicéo. O primeiro ocorre na faixa de 25,5 °C a 110,1 °C correspondendo a
liberacdo de umidade e residuos de baixa massa molecular. O segundo acontece de
395,8 °C a aproximadamente 709,1 °C. Enquanto a PANI Norbixina apresentou perda
inicial de massa em 266,3 °C a 384,9°C devido a agua, como a perdas mais
acentuadas de degradacéo no segundo evento 473,1 °C a 754,2 °C. Sugere-se que
as perdas mais significativas sejam degradagédo das cadeias poliméricas. Quanto a
PANI Norbixina nanoparticulas de prata verificou-se um evento inicial em 25,5 °C a
62,7 °C devido a perda de massa de agua e componentes volateis e o evento de
degradagao maior ocorreu em 266,3 °C a 384,9 °C e 473,1 °C a 809,4 °C ficando com

massa residual de 19,7 % (Tabela 2).

Tabela 2 — Faixas de temperatura e percentual de degradagéo das amostras.

Amostras Etapa Faixa de temperatura Tmax Degradacgao
(°C) (°C) (%)
PANI Base Esmeraldina (A) I 25,5-110,1 57,9 3,5
Il 395,8-709 573,4 68,21
1] - -
PANI Norbixina (B) I 266,3-384,9 334,2 6,6
Il 473,1-754,2 694,5 83,4
11 - -
PANI Norbixina com | 25,5-62,7 43,8 2,2
Nanoparticulas de prata(C) I 266,3-384,9 304.,4 15,3
11 473,1-809,4 650,9 80,3

Fonte: Autoria Propria, (2025).

4.3 MEDIDAS DE CORRENTE ELETRICA CC EM FUNGCAO DA TENSAO APLICADA

Foram realizadas medidas de corrente elétrica com tensdo variando de -5V a
5V nos filmes finos das amostras A0, AB10, AB15, AB20, AB25 e AC10, AC15, AC20,
AC25. Ao analisar os dados dos filmes de PANI e fazer regressao linear (Figura 19)
verificam-se graficos lineares indicando serem materiais 6hmicos. A menor resisténcia
encontrada entre todos os grupos de filmes ocorreu na Polianilina Base Esmeraldina
(amostra AQ), entre as amostras do grupo AB, o filme AB20 apresentou maior
resisténcia elétrica, sendo seguido em ordem decrescente no mesmo grupo por AB10,
AB25, AB15. Ja entre o grupo AC o de maior resisténcia € AC25, seguido por AC10,
AC20, AC15. Sobre o decaimento da condutividade com o aumento da proporcao de

Polianilina Norbixina ou Polianilina Norbixina com nanoparticulas de prata, uma
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explicacéo seria a de incorporar-se nos filmes uma quantidade maior de Norbixina que
possui forte carater isolante, tornando a condutividade da blenda menor (Castro, 2020).
Supde-se também que durante o processo de sintese dos materiais as cadeias
poliméricas formadas podem ter tido comprimentos menores devido o acido ser franco
em comparagao a outros usados, resultando em comportamento menos condutor da
PANI sintetizada em Norbixina e PANI sintetizada em Norbixina com nanoparticulas
de prata.

Figura 19 — Resultados experimentais de corrente por tensdo em regime CC para (A) o filme AO, (B)
grupo AB e (C) grupo AC.
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Figura 19 - Continuacao
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Fonte: Autoria propria (2025).

Usando as equacgles 1 e 2 (pag. 19), e a relagéao inversa da resistividade
elétrica e condutividade elétrica, obtém-se a resistividade e condutividade elétrica dos
grupos de materiais (Tabela 3).
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Tabela 3 — Resistencia (R), resistividade (p) e condutividade elétrica (¢) dos filmes com diferentes

proporgdes.

Amostra R(Q) P (Q.cm) o (S/cm)
A0 0,19x107 0,17x1010 57,47x10M
AB10 5,68x107 4,98x1010 2,01x10-M
AB15 2,11x107 1,89x1010 5,29x10-"
AB20 6,53x107 5,83x101"0 1,71x10-1
AB25 4,70x107 4,19x1010 2,38x10-"
AC10 8,79x107 7,85x1010 1,27x10-1
AC15 5,96x107 5,33x1010 1,88x10-"
AC20 8,05x107 7,18x1010 1,39x10-"
AC25 12,97x107 11,58x1010 0,86x10-"

Fonte: Autoria propria (2025).

Ao fazer a comparacgao das condutividades elétricas em fungao das proporg¢des
de massa nas amostras dos grupos AB e AC obtém-se o grafico de barras (Figura 20)
em que ha uma melhora da condutividade elétrica em corrente continua nos filmes
compostos por Polianilina Base Esmeraldina com Polianilina Norbixina em relagao as
amostras de Polianilina Base Esmeraldina com Polianilina Norbixina nanoparticulas

de prata.

Figura 20 — Grafico comparativo da condutividade elétrica em CC por porcentagem de materiais dos
grupos AB e AC.
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Fonte: Autoria prépria (2025).
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4.4 ESPECTROSCOPIA DE IMPEDANCIA ELETRICA

A Figura 21-A mostra os espectros de impedancia dos filmes A0 e do grupo AB
para diferentes propor¢gdes em massa. As curvas da componente real da impedancia
em fung&o da frequéncia mostram um patamar caracteristico do material, observado
apenas em baixas frequéncias. O filme de Polianilina Base Esmeraldina apresenta um
valor aproximado de Z’= 1,64x10° Q o que indica uma alta resisténcia elétrica.

Observa-se que a medida que aumenta a quantidade de Polianilina Norbixina
nos filmes o valor da impedancia real aumenta para todas as amostras. Quando os
filmes de Polianilina sdo formados com diferentes propor¢cées de Polianilina base
esmeraldina / Polianilina Norbixina obtém-se valores mais altos de impedancia
equivalente na ordem de grandeza 107, ou seja, consegue-se aumentar o valor da
componente real dos filmes em mais de uma ordem de grandeza. No entanto os filmes
do grupo AB com 20% de PANI Norbixina apresentaram valores do componente real
maior que os filmes com 10%, 25%, 15% (Figura 21-A). As comparacdes das amostras
dos filmes A0 e AC, feita sobre impedancia real versus frequéncia mostram que o
grupo AC assim como o grupo AB sofre aumento dos valores a medida que se
aumenta as propor¢cdes de Polianilina Norbixina mesmo que essas estejam com a

adicdo de nanoparticulas de prata (Figura 21-B).

Figura 21 — (A)Variacao da impedancia real em funcéo da frequéncia dos filmes A0, grupo AB e (B)
relagcéo dos filmes A0, grupo AC.
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Figura 21 - Continuacao
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Fonte: Autoria propria (2025).

Na Figura 22-A e 22-B tem-se o grafico da componente imaginaria em funcao
da frequéncia dos filmes A0, Grupo AB e Grupo AC com diferentes propor¢cées em
massa. A impedancia imaginaria € caracterizada pelo aparecimento de um pico com
uma frequéncia particular, acompanhada de uma mudanca para frequéncias mais
baixas a medida que aumenta a quantidade de Polianilina Norbixina nos filmes do
grupo AB e o mesmo ocorrendo no grupo AC com o aumento da propor¢do de

Polianilina Norbixina nanoparticulas de prata.
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Figura 22 - (A) Variagdo da componente imaginaria pela frequéncia da amostra A0 com filmes do
grupo AB e (B) amostra A0 e grupo AC.
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4.4.1 Analise por diagrama de Nyquist das amostras

Ao analisar o efeito do aumento da porcentagem de massa em Polianilina
Norbixina e Polianilina Norbixina nanoparticulas nos filmes A0, grupo AB e AC. Tem-
se até certo ponto o aumento no raio do semicirculo do diagrama de Nyquist,
significando um aumento no valor da impedancia do material. As Figuras 23-A, 23-B
e 23-C apresentam os resultados experimentais de impedancia da amostra AO com
semicirculo menor (maior condutividade elétrica) que as amostras do grupo AB e
grupo AC que possuem semicirculo maior.

Figura 23 — (A) Diagrama de Nyquist dos diferentes filmes AQ, (B) grupo AB e (C) grupo AC
comparados.
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Figura 23 — Continuagéo.
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Fonte: Autoria prépria (2025).

No diagrama de Nyquist a frequéncia no pico maximo de impedancia imaginaria
correspondente permite determinar para cada amostra o valor da resisténcia de
transferéncia de carga e/ou capacitancia da dupla camada (Equacéao 4). Além de com
as medidas de espessura dos filmes (d=0,004cm), area da secgao transversal
(5=0,28cm?), ser possivel o célculo de valores para condutividade e resistividade
(Tabela 4).
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(RxC) (Equacéo 4)

Onde tem-se:

w= frequéncia angular

R=resisténcia de transferéncia de carga.

C= capacitancia da dupla camada formada entre o eletrodo e o polimero.

Tabela 4 - Valores de Resisténcia de transferéncia de carga (Rt), Resistividade (p),
Capacitancia (C) e Condutividade elétrica (o) em CA dos filmes

Amostra Rt (Q) f(Hz) p (Q.cm) o (S/cm) C(F)

A0 0,16x107 1000 0,15x1010 68,10x10-1* 19,36x1011
AB10 5,22x107 125,89 4,66x1010 2,15x1011 4,85x10!
AB15 1,83x107 125,89 1,63x1010 6,13x1011 13,84x10%
AB20 6,28x107 79,43 5,60x1010 1,78x1011 6,38x1011
AB25 4,54x107 100 4,05x101° 2,47x10-1 7,01x101
AC10 7,89x107 79,43 7,04x1010 1,42x1011 5,08x1011
AC15 4,96x107 158,49 4,43x1010 2,26x1011 4,04x1011
AC20 6,66x107 100 5,94x1010 1,68x10% 7,58x101!
AC25 12,11x107 63,09 10,81x1010 9,24x1012 262,8x1011

Fonte: Autoria propria (2025).

A comparacao das condutividades em fungdo das propor¢des de massa nas
amostras AB e amostras AC resultou em grafico de barras (Figura 24), onde encontra-
se uma melhora da condutividade elétrica em corrente alternada nos filmes compostos
por Polianilina Base Esmeraldina com Polianilina Norbixina (AB) quando comparados
ao grupo AC de Polianilina Base Esmeraldina com Polianilina Norbixina

nanoparticulas.
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Figura 24 - Grafico Comparativo da condutividade elétrica em CA por porcentagem de materiais do
Grupo AB e Grupo AC em filmes.
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5 CONCLUSAO

Foram produzidas por sintese quimica os materiais Polianilina Base
Esmeraldina, Polianilina Norbixina, Polianilina Norbixina com Nanoparticulas de Prata,
e método casting para construgao de filmes finos. A producdo de diferentes amostras
possibilitou a comparagao de propriedades fisicas por meio de caracterizagdo por
espectroscopia UV-Vis, termogravimetria, analise elétrica em corrente continua e

espectroscopia de impedancia elétrica.

O espectro de UV/Vis do material extraido das sementes de urucum possibilitou
confirmar que a extracao de Norbixina havia sido realizada de forma exitosa, pois
foram identificadas as trés bandas de absorgcado na regiao visivel caracteristicas dos
carotenoides em 443 nm, 468 nm e 499 nm. A espectroscopia das Nanoparticulas
apresentou pico de absorcdo maxima em 394 nm confirmando ser o material
nanoparticulas de prata pela banda. E a analise por essa caracterizagdo mostrou que
a Polianilina Norbixina e Polianilina Norbixina Nanoparticulas, comparada a Polianilina
Base Esmeraldina estdo deslocadas em bandas para valores de menor comprimento

de onda.

As curvas TG que avaliam a estabilidade térmica das amostras Polianilina
Norbixina e Polianilina Norbixina nanoparticulas, apresentam perfil de perda de massa
ocorrendo em dois e trés estagios de degradacao respectivamente, indicando a
eliminacdo de produtos com diferentes massas, formados a partir da quebra das

ligagbes duplas da cadeia carbbénica dos carotenoides.

A Espectroscopia de impedancia elétrica apresentou como resultados das
amostras dos grupos AB e AC em comparacao a amostra AO um aumento na oposicao
a passagem de corrente elétrica, ou seja, tornar maior o percentual de polianilina
Norbixina e/ou polianilina Norbixina nanoparticulas reduz a condutividade em todas
as amostras. Sugere-se que a Norbixina como substituto do acido inorganico (acido
sulfurico) na reagdo de sintese da nova polianilina tenha produzido uma cadeia
polimérica com propriedades menos condutora. Constatou-se também que a
impedancia imaginaria de cada filme possui um pico com uma frequéncia particular, e
ocorre mudanca para frequéncias mais baixas a medida que aumenta a quantidade
de Polianilina Norbixina nos filmes do grupo AB, o mesmo ocorrendo no grupo AC

com o aumento da proporcéo de Polianilina Norbixina nanoparticulas de prata.
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6 SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS

Apos a obtencao dos filmes de polianilina base esmeraldina, Polianilina
Norbixina e polianilina Norbixina nanoparticulas de prata, sugere-se as seguintes
aplicagdes:

¢ Aanalise da influéncia da temperatura na resisténcia elétrica dos filmes;

e O comportamento elétrico dos filmes polianilina base esmeraldina, Polianilina

Norbixina e Polianilina Norbixina AQNPs como dielétrico de capacitores;

e Estudo dos materiais na criagao de sensores resistivos, através da analise da

relagao resisténcia elétrica compressao ou estiramento mecanico.
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