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RESUMO

Neste trabalho foi desenvolvida uma tinta com capacidade de conduzir elétrons a base
de carbono do tipo negro de fumo, objetivando um bom custo-beneficio em relacdo as
formulagdes existentes no mercado atual. Tal desenvolvimento proporciona na area da industria
eletronica um novo campo de visdo ao que pode se chamar de eletronica descartavel, tags de
RFID, circuitos impressos em substratos descartaveis e biossenssores sdo 0s segmentos mais
beneficiados com a formulacao desenvolvida. Para tal, fez-se o aprofundamento nos conceitos
de eletronica organica, eletroquimica, condutividade e resisténcia elétrica, a adaptacdo da lei de
ohm para a situacdo proposta, técnicas de construgdo de circuitos impressos € reagdes quimicas.
Na escolha dos reagentes da formulagao, almejou o uso de materiais de facil acesso, baixo custo
e ndo prejudicais a pele enquanto produto final, afim de que possibilite futuramente a aplicagao
e desenvolvimento de dispositivos vestiveis, area com possibilidade de investimentos por meio
da sociedade cientifica e empreendedora. Como resultado, a formulagdo com uso de
surfactantes apresentou bons resultados de aderéncia bem como a andlise voltametrias e de
resisténcias retornaram estabilidade na transferéncia de elétrons por meio da tinta.

Palavras-chave: Tintas Condutivas, Carbono, Eletroquimica, Trilhas-elétricas,



ABSTRACT

In this work, it was developed a paint capable of conducting carbon-based electrons of
carbon black type. Such development allows the electronic industry field with a new vision to
the called disposable electronic, RFID tags, printed circuits on disposable substrates and
biosensors are the most benefited fields with the developed formulation. For such, it was made
an organic electronics, electrochemical, electrical conductivity and resistance, Ohm's law
adapting to the proposed situation, PCB construction techniques and chemical reaction concepts
deepening. In choosing formulation reagents, it was aimed the usage of easy access, low cost
and skin harmless as final product materials, in order to allow future application and
development of wearable devices, field with investment potential by entrepreneurial and
scientific societies. As a result, the formulation with surfactants showed good grip, as well as
voltammetry and resistance analysis yielded balance in the electron transference through the
paint.

Keywords: Conductive Paints, Carbon, Electrochemical, Electrical rails
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INTRODUCAO

Sao jogadas 53,6 mega toneladas de lixo eletronico no mundo, segundo o relatorio de
2020 do Programa das Nag¢des Unidas para o Meio Ambiente, a estimativa para 2030 ¢é de 74,7
Mtl, e todo esse lixo possui em comum a Placa de Circuito Impresso (PCI) a qual é responsavel
pela distribuicdo planejada da energia elétrica no circuito através da deposicdo de trilhas de
cobre sobre um material isolante. Entretanto, este processo ¢ caro, demorado e além de usar um
solvente corrosivo no processo de galvanoplastia, a escolha do substrato ¢ limitada. Por estas
razdes, o advento de novas tecnologias como as impressdes a jato de tinta de linhas condutoras,
torna-se indispensavel (DORO, 2004; PARK et al., 2007; DE GANS et al., 2004).

O surgimento de nanoparticulas nas ultimas décadas, proporcionou a criagcdo de tintas
com alta condutividade elétrica, sendo esta, uma tecnologia em ascensao, € vista como a grande
aposta para o futuro da industria de eletronicos por diversos fatores, tais como: a capacidade
substituir um fio elétrico, tornando um circuito mais organizado, ter maior rendimento do
material condutivo e inutilizar produtos corrosivos como o percloreto de ferro, além de ser
aplicavel em diferentes substratos como papel, plastico, vidro, madeira, tecidos e at€¢ mesmo na
pele humana dependendo de sua composi¢do que pode ser feita a base de carbono. (NATHAN
ctal., 2012; SUGANUMA et al., 2007; KALCHER et al., 1994).

Quanto a composigao, diversas substancias sdo estudadas, para que suas caracteristicas
quando combinadas, sejam capazes de atender requisitos de viscosidade, flexibilidade,
aderéncia, tensdo superficial, uniformidade e condutividade, onde a conducao de elétrons tem
como possibilidades metais fundidos, polimeros condutores, precursores metalicos, organo-
metais e suspensoes de nanoparticulas (ORME; SMITH, 2000; VARAHRAMYAN; CUI; LIU.,
2003; ROZENBERG et al., 2002; CALVERT, 2001; LIU, 2001; TANG et al., 2014).

Responsaveis pela fixagdo do material condutivo no substrato desejado, sdo usadas
substancias com baixa temperatura de ebuli¢do como metanol, acetona e resinas, transformando
a pasta condutiva em uma tinta. A escolha das substancias ¢ de suma importancia a fim de que
o produto final tenha bons resultados e seja usado na confeccao de circuitos, podendo substituir
resistores, trilhas elétricas de transistores, células solares, PCIs além de ajudar no
desenvolvimento de sensores e biossensores (CAPASSO et. al., 2015; KREBS, 2009; HAN et
al, 2012; NASCIMENTO, 1998).

A versatilidade gerada com o advento de tintas capazes de conduzir elétrons, ampliou o
campo de visdo da industria eletroeletronica, pois além de proporcionar melhorias e

miniaturizacdo de circuitos j& existentes como os feitos em aparelhos celulares, viabilizou a
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criacao de dispositivos vestiveis como biossensores depositados sob a pele, luvas a base de tinta
condutiva para a aferir os movimentos dos dedos, dentre outros (SINGH; FEINER; STEVEN,
1994).

Sabendo que a criagdo de trilhas condutoras de elétrons, como as feitas nas PCBs sdo
indispensaveis na industria eletronica, ¢ proposta a impressao de trilhas elétricas capazes de
desenhar circuitos os quais serdo pré-definidos os parametros de cada ramo do circuito, como
a resisténcia, a grande vantagem desse processo, ¢ que sera mais eficiente, econdmico ¢ sem
danos abusivos ao meio ambiente, ao contrario do tradicional processo de galvanoplastia com
o uso do percloreto de ferro, o circuito utilizara a tinta condutiva que serd injetada no cartucho
de impressora a jato de tinta comercial (LEE; CHOU; HUANG, 2005; PERCIN; YAKUB,
2003; HUANG, 2001; TSENG; KIM; HO, 2002).
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1  REFERENCIAL TEORICO
1.1 ELETRONICA ORGANICA

A eletronica organica (EO) ¢ essencialmente um campo que compreende o
desenvolvimento, emprego e aplicagdo principalmente de moléculas e polimeros eletricamente
ativos baseados em carbono, ou seja, possuem propriedades de interesse como condutividade

ou semicondutividade elétrica, piezoeletricidade, e luminescéncia, por exemplo (ZAKI, 2015).

E uma 4rea com grande interesse de pesquisa/desenvolvimento devido ao seu potencial
em relagdo a eletronica convencional, baseada em materiais inorganicos. De modo geral, a
eletronica convencional depende de técnicas custosas, complexas e que envolvem numerosas
etapas de fabricacdo/deposicdo, tais como a fotolitografia e deposigdes a vacuo. Em
contrapartida, a EO se sobressai por possuir baixo custo, menor tempo de fabricacdo em
temperaturas mais baixas e processabilidade via solu¢gdo (FORTUNATO; BARQUINHA;
MARTINS, 2012; SINGH et al., 2010; ZAKI, 2015).

Segundo o documento elaborado pelo Banco Nacional de Desenvolvimento Economico
e Social, intitulado Perspectiva para eletronica organica no Brasil, os materiais semicondutores
baseados em carbono representam uma importante oportunidade de negdcio. O
desenvolvimento destes materiais na forma de dispositivos possibilitaria o surgimento de
empresas e negocios baseados na EO, um campo de interesse tanto comercial quanto académico

(RIVERA; TEIXEIRA, 2014).

Comercialmente a EO destaca-se devido ao seu potencial de mercado, uma solugao
alternativa a eletronica convencional, possivelmente mais viavel economicamente e capaz de
aliar caracteristicas como leveza e flexibilidade. Entre os exemplos de aplicagdao neste campo
estdo: as telas flexiveis, a iluminacdo de grandes areas, sensores, a eletronica descartavel,
etiquetas eletronicas de identificagao por radiofrequéncia e tecidos e embalagens inteligentes.

A figura 1 apresenta um modelo de tecido inteligente.
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Figura 1- Ilustragdo de tecido inteligente.
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Fonte: Urbano (2015)

1.2 TINTAS CONDUTIVAS

Existem diversas pesquisas recentes sobre tinta condutiva, sendo estas eficientes em
termos de custo e de condutividade. Tais tintas utilizam procedimentos € materiais ndo toxicos,
além da redugdo da temperatura de cura ou sinterizacdo da trilha impressa pela mesma.
Atualmente a prata ¢ o material mais relatado para tinta condutiva, e o mais utilizado em
aplicacoes industriais, devido a sua facil sintese e estabilidade quimica sob condi¢des
ambientes. Devido ao alto custo da prata, um grande desafio ¢ substituir a prata e outros metais

nobres, por elementos mais baratos (TANG et al., 2014; SANTOS et al., 2018).

As tintas condutoras existentes no mercado atualmente sdo de dificil acesso e de valores
variando entre R$79,9 e R$220,0. Sendo um material com capacidade de aplicagdo em
isolamento eletromagnético de equipamentos ou até mesmo como um refor¢o de preenchimento
de trilhas em placas de circuito impresso. Alguns pesquisadores vém trabalhando no
desenvolvimento deste material, sendo o principal foco destas pesquisas a quantidade de p6 de

carbono na composi¢ao desta tinta (DOS SANTOS; DA SILVA, 2018).

As primeiras tintas condutivas funcionais relatadas na literatura foram de WALKER
(2012), o qual criou na Universidade de Illinois nos Estados Unidos uma caneta com a tinta a

base de prata, e da empresa Bare Conductive®, esta desenvolveu uma tinta condutiva,



17

registrada como Bare Paint (Figura 2), soluvel em agua que vem como substituto de trilhas e
soldas, podendo ser aplicadas em cartolina, madeira, plastico, dentre outros materiais sem
precisar produzir primeiro uma placa de circuito (WALKER; LEWIS, 2012; DOS SANTOS;
DA SILVA 2018).

Figura 2 - Tinta Conndutiva Bare Paint.

o

Fonte: Shopify (2021)

1.3 PROPRIEDADES MORFOLOGICAS

De forma geral, tintas condutivas sdo compostas por um material condutor, sendo este
de grande maioria composto por metais como cobre, ouro e prata, um material aglutinante (tinta
ou solu¢do polimérica), cuja caracteristica principal ¢ a uniformidade da tensdo superficial da
tinta e complementacgao da ligacdo coalescente entre os graos do condutor, um solvente para o
controle de viscosidade e evaporacdo de residuos, como o etanol. Além de uma solu¢do com
baixa temperatura de ebulicdo para que possa aderir os demais componentes da tinta nos
substratos desejados. Outras propriedades importantes sao: a aderéncia da tinta ao substrato ou
base, a flexibilidade ou a resisténcia mecénica da trilha em suportar tor¢des de acordo com o

substrato, além da sua baixa resistividade elétrica (NASCIMENTO; ANGNES, 1998).
1.4 CONDUCAO ELETRICA

Por defini¢do, os materiais condutores sdo aqueles que facilitam o fluxo de carga
elétrica, a imagem a seguir relaciona o nivel de energia para cada tipo de material. A facilidade

dos elétrons em transpor a banda de menor energia para a energia mais elevada, ou seja, passar
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os elétrons da banda completamente preenchida para a parcialmente preenchida, é que

possibilita o material ser um condutor, como mostra a Figura 3, abaixo:

Figura 3 - Bandas de Condug¢ao para material condutor, semicondutor e isolante.
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Fonte: Ashcroft; Mernin (2011).

1.4.1 As Leis de Ohm para a tinta condutiva.

Quando se aplica uma diferenca de potencial “V” dado em Joules/Coulomb em um

circuito elétrico fechado, ¢ gerada a taxa de fluxo de cargas ao longo do tempo, isto ¢, Corrente

Elétrica “I”” dada em Coulomb/segundo, e o material cria uma oposi¢do ou Resisténcia “R” dada

em Volt/Ampere ao fluxo de corrente, a relagdo entre essas 3 grandezas ¢ definida através da

primeira lei de Ohm (BOYLESTAD, 2004):

V=IxR

(M

O valor da resisténcia R depende da geometria do material, a resistividade, a area da

seccao transversal e a distancia entre os pontos de medi¢ao da amostra do material. A segunda

Lei de Ohm relaciona essas caracteristicas (BOYLESTAD, 2004):

Onde: R ¢ a resisténcia (L)

L = Comprimento (m)

p = Resistividade (Q.m)

A = Area da seccio transversal

R = p.

|~

2)



19

Levando em considerag@o que esta lei de Ohm ¢é usada para um material em 3 dimensdes
com caracteristicas cilindricas, fez-se uma adaptacdo para se usar na andlise das tintas
condutivas, veja na imagem a seguir o comparativo entre os dois tipos de materiais analisados

em 3D e 2D. A seguir, a figura 4 apresenta uma adaptacao da lei supracitada.

Figura 4 - Adaptacdo da segunda Lei de Ohm para analise de tinta condutiva.

3D
Area da Seccdo Area da Secgio transversal
transversal para um fio. para uma tinta condutiva.
N i
2D

Fonte: Autoria Propria (2021).
1.5 NEGRO DE FUMO

O termo Negro de Fumo (NF) ¢ utilizado para identificar uma grande variedade de
materiais carbondceos em forma de particulas esféricas com tamanhos na faixa de 10-100nm
(figura 5), a qual € produzida através da decomposi¢ao térmica controlada de hidrocarbonetos
aromaticos gasosos ou liquidos sob condi¢des controladas. O negro de fumo ¢ um material
amorfo, um subproduto do petréleo bruto, constituido por particulas nanométricas. Estas
particulas se unem por forgas eletrostaticas formando os agregados, como mostra a Figura 5

(SANCHEZ-GONZALEZ et al., 2005; JUNQUEIRA, 2012; DOS SANTOS et al., 2017).
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Figura 5 - Morfologia do Negro de Fumo.
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Os muitos tipos de NF comerciais diferem-se pelo tipo de tecnologia empregada neles,
com isso o tipo de obtengao interfere na qualidade do produto final. Sdo materiais que possuem
concentragdes de carbono elementar acima de 90% e propriedades fisicas bem estabelecidas,
conforme o processo de fabricacdo, conforme mostra figura 6 (HUANG, 2002; DOS SANTOS

et al., 2017). A figura 6 apresenta diferentes tipos de negro de fumo disponiveis no mercado.

Figura 6 - Diferentes tipos de Negro de Fumo.

Fonte: MFRural (2021).
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A principal aplicagdo do negro de fumo é como carga de reforco para melhorar as
propriedades mecanicas de materiais poliméricos. Porém, o negro de fumo semicondutor tem
sido bastante utilizado como material condutor em compoésitos poliméricos devido a sua
capacidade de conduzir eletricidade, e por razdes econdmicas mesmo sendo conhecido e
utilizado desde a pré-historia, nas pinturas de cavernas, o negro de fumo s6 foi amplamente
produzido a partir de 1870 para atender as necessidades da industria de tintas (HUANG, 2002;
JUNQUEIRA, 2012).

A aplicacdo industrial deste material ¢ extremamente ampla, podendo variar desde a
utilizagdo como material adsorvente, pigmentos industriais ou até mesmo em construcdo de
c¢lulas a combustivel, baterias a base de sddio e litio. E recentemente, seu uso foi aplicado na
area da eletroquimica como agente modificador de eletrodos. Apesar de ainda escassas
informacdes sobre a potencialidade do Negro de Fumo como principal material condutor na
preparacdo de tintas condutivas visando constru¢do de trilhas elétricas (BEEBE et al., 1947;
LEONG; CHUNG, 2004; ZHANG; GAO; YANG, 2011; ZHENG et al., 2012; LIN et al.,
2013).

Pelo processo de producdo o negro de fumo pode ser classificado como:

e Negro de fumo de lamparina;
e Negro de fumo de acetileno;
e Negro de fumo de canal;

e Negro de fumo de fornalha;

e Negro de fumo térmico.

O negro de fumo utilizado nesse experimento foi o de fornalha, o qual corresponde a
95% do negro de fumo produzido no mundo por questdes de custos e aplicagdes. O tamanho

das particulas pode variar de 8 e 100 nm.
1.6 TECNICAS DE CONSTRUCAO DE CIRCUITOS IMPRESSOS

Além da geometria/configuracao e da composi¢do do material usado na construg¢ao de
circuito impressos € importante também determinar a técnica a ser usada, uma vez que esta
pode proporcionar diferentes caracteristicas de acordo com a aplicacdo que se deseja (DOS
SANTOS et al., 2017). Dentre as mais utilizadas, tem-se serigrafia, fotolitografia e impressao

a jato de tinta (DOS SANTOS et al., 2017; DOS SANTOS, 2018).
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1.6.1 Serigrafia

A serigrafia ou “screen-printing” ¢ o mais utilizado desde 1990, principalmente pela
facilidade de execucao em qualquer laboratdrio, mas também devido a possibilidade de se obter
um sistema miniaturizado e portatil. Além disso, ela permite a aplicagdo nos mais diversos

substratos como téxteis, eletronicos, ceramica, vidro, entre outros (DOS SANTOS et al., 2017)

A técnica mencionada consiste em passar a tinta condutora através de um molde de
configuracdo definida, proporcionando uma ou mais camadas de filme como demonstrado na
Figura 7. Os principais parametros que influenciam na qualidade da tinta sdo fluidez,
plasticidade, tensdo superficial e viscosidade, sendo os dois tltimos os mais importantes, uma
vez que alta viscosidade fornece congestionamento ou mesmo a ndo transferéncia da tinta para
o substrato e baixa viscosidade pode causar vazamentos e baixa precisao dos padrdes impressos,

entdo recomenda-se que a viscosidade esteja entre 14000 a 12000 mPa s (LI et al., 2020).

Figura 7 - Ilustracdo do processo de serigrafia.

Substrate .

Fonte: Wu et al (2020)

1.6.2 Fotolitografia

A fotolitografia consiste da impressdo de estruturas micrométricas em um substrato
solido, utilizando para isso mascara de transferéncia e tinta fotossensivel a luz ultravioleta. Para
0 caso de circuitos impressos, por exemplo, a técnica ocorre por meio do desenho do circuito
na mascara plastica, a qual ¢ fixada na superficie de cobre juntamente com a tinta fotossensivel.
Em seguida, ha a exposi¢do a luz ultravioleta que € responsavel pela degradagdo da tinta que

ndo esta no desenho do circuito, sobrando apenas a mascara com o desenho do circuito sobre a
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placa de cobre. Para obtencao das trilhas do circuito de cobre, a placa com a mascara deve ser
lavada para um banho com percloreto de ferro, o qual ird corroer o cobre que ndo estéa protegido

pela méscara (DOS SANTOS, 2018).

1.6.3 Impressao a jato de tinta

A 1mpressao a jato de tinta € utilizado para fabricagdo de dispositivos eletronicos, como
antenas, placas de circuito, sensores bioquimicos ¢ apresenta a vantagem de possibilitar a
impressdo de filmes condutores em substratos flexiveis, fato este que ndo pode ser obtido por
meio de serigrafia e fotolitogratia, a Figura 8 demonstra o principio da impressao a jato, a qual
proporciona realizar graficos em grande escala, alta eficiéncia e baixo custo. Um ponto
importante para essa técnica, ¢ o tipo de impressora utilizada que deve ser especifica para jato
de tinta, de modo a possibilitar impressdes de filmes condutores de qualidade. Para isso, um
importante parametro influenciador ¢ o tamanho do bico que quanto maior, a probabilidade de
entupimento serd menor, porém esse tamanho ndo fornece alta resolu¢do de impressao (Wu et
al., 2020). Mesmo a técnica proporcionando alta resolucao da impressao, o escalonamento nao
¢ aconselhado devido ao alto custo, principalmente quando se utiliza tintas condutoras

compostas de nanoparticulas metalicas (LENG et al., 2019).

Figura 8 - Tlustragdo de impressdo a jato de tinta.

Piezoelectric ceramics

Fonte: Leng et al (2019)

1.7 TECNICAS DE ANALISES ELETROQUIMICAS

Para andlise de relagdes diretas entre concentragdo de composi¢des quimicas e suas
propriedades elétricas como a corrente, resisténcia e condutividade, faz se o uso de tecnologias
as quais servem como alicerces para analises no ramo da eletroquimica, por meio de softwares

capazes de transformar sinais elétricos em dados estatisticos.
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A eletroquimica ¢ a interface entre a fisica e a quimica eletronica, através da mesma, se
estuda os fendmenos oriundos da separacao e fluxo dos transportadores de carga. A carga é
transportada por elétrons e transferida para transportadores quimicos no eletrodo, os ions da
solucdo, a geracdo desses ions ¢ mediada pela reducdo ou oxidacdo de espécies idnicas na
interface do sensor, como a sonda eletroquimica de Fericianeto de Potéssio e o Ferrocianeto de

Potassio (GOODE, 2015).

1.7.1 Voltametria Ciclica

Esta técnica consiste na aplicacdo de uma diferenca de potencial (V) entre dois eletrodos
em forma de varredura, observa-se entdo o comportamento da corrente elétrica, com isso ¢
possivel extrair as informacdes qualitativas e quantitativas da solucdo. Essa variacdo de tensao
em uma velocidade constante, e andlise de corrente, gera o grafico corrente vs potencial,

denominado voltamograma (ALEIXO, 2003; PACHECO, et al., 2013).

A eficiéncia da técnica consiste em fornecer dados sobre a termodinamica de processos
redox, da cinética de reacdes heterogéneas de transferéncia de elétrons e sobre reagdes quimicas
acopladas a processos adsortivos. Nos ensaios de VC sdo aplicados determinados potenciais
crescentes ¢ decrescentes, gerando dados significativos sobre as propriedades da solugdo ¢ do
eletrodo, bem como quaisquer mudangas que ocorram na interface. A varredura de potenciais
em ambas as diregdes pode gerar informagdes sobre reducdo e oxidacdo do sistema, como

mostra a Figura 9 (GOODE, 2015).

Figura 9 - Voltamograma ciclico de um sistema de oxirreducao.
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2 METODOLOGIA
2.1 MATERIAIS E REAGENTES

Os reagentes utilizados na produgado e andlises eletroquimicas da tinta condutiva, bem

como suas respectivas purezas, sao descritos na Tabela 1.

Tabela 1 - Reagentes quimicos utilizados para composi¢éo e analise eletroquimica da tinta condutiva.

REAGENTES PUREZA MARCA
Ciclohexanona P. A Synth
Acetona P. A Dinamica
1-Metil-2-Pirrolidona (NMP) P. A Sigma Aldrich
Negro de Fumo VXL-72 - CABOT
Acetato de Celulose - Agro Organic
Dodecil Sulfato de Sodio (SDS) 99% Neon
Ferrocianeto de Potassio P. A Sigma Aldrich
Ferricianeto de Potassio P.A Aldrich Sigma
Acido Sulférico 98% VETEC

Fonte: Autoria Propria (2021).

A medi¢do voltamétrica foi realizada em um potenciostato/galvanostato da marca

DROPSENS, modelo DSC-P, modelo semelhante ao apresentado na figura 10.

Figura 10 - Potenciostato utilizado na caracterizagao eletroquimica da tinta condutiva.

4
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Fonte: Dropsens (2021)

Utilizou-se dois tipos de substrato: ceramica e papel. Para medidas de resisténcias,

foram utilizadas formados de 4 ¢ 2 cm desenhados no papel A4 e para analises voltamétrica,
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foram utilizados eletrodos de ceramicas, moldados por uma Méquina fresadora de madeira da

marca ROUTER CNC, do modelo Pro-Max 3018 Diy, apresentado na Figura 11.

Figura 11 - Eletrodo moldado no substrato de cerdmica.

Fonte: Autoria Propria (2021).

2.1.1 Producio das tintas condutivas
2.1.1.1 Tinta sem surfactante

A tinta foi produzida utilizando uma mistura de solvente na propor¢ao de 60:40 (V:V)
de Cicloexanona e Acetona, para a solubilizagdo de 80% (M/M) de Acetato de Celulose. O
processo de solubilizagdo da mistura foi feito com auxilio de um agitador de marca ETHIK,
durante o periodo de 1 hora a 200 rpm. A quantidade de Negro de Fumo utilizada foi de 70%
(M/M). Apés a solubilizacdo do Acetato de celulose, foi adicionada 35% (V/V) da mistura ao
Negro de Fumo e 80% (V/V) de NMP (N-metil-pirrolidona). Em seguida, foi feita a adicao
sobre o substrato de papel. Em seguida, a tinta foi colocada na Lavadora Ultrassonica da marca
ULTRANIQUE, para o processo de homogeneizacdo durante um periodo de 2 horas. Em

seguida, foi feita a adi¢do sobre o substrato de papel.

2.1.1.2 Tinta com adicao de surfactante

A tinta foi produzida utilizando uma mistura de solvente na propor¢do de 60:40 (V:V)
de Cicloexanona ¢ Acetona, para a solubilizagdo de 80% (M/M) de Acetato de Celulose. O
processo de solubilizacdo da mistura foi feito com auxilio de um agitador de marca ETHIK,

durante o periodo de 1 hora a 200 rpm. A quantidade de Negro de Fumo utilizada foi de 70%
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(M/M). Ap6s a solubilizagdo do Acetato de celulose, foi adicionada 35%(V/V) da mistura ao
Negro de Fumo e 80% (V/V) de NMP e 60% de SDS. Em seguida, a tinta foi colocada na
Lavadora Ultrassonica da marca ULTRANIQUE, para o processo de homogeneizacao durante
um periodo lhora e 30 minutos. Em seguida, foi feita a adi¢do sobre o substrato de papel. A

figura 12 apresenta a configuragao dos testes.
2.2 ESTUDO DE RESISTENCIA ELETRICA DA TINTA CONDUTIVA

O estudo de resisténcia da tinta foi feito utilizando um Multimetro Digital da marca
FLUKE. O substrato foi dimensionado em 2 ¢ 4 cm ¢ adicionado uma camada de tinta com
ajuda de um pincel, esperava-se secar durante 24 horas, e foi medido as resisténcias, durante 5

dias, conforme apresentado na figura 13.

Figura 12 - Area de deposicio da tinta condutiva no substrato de papel A4.

Fonte: Autoria Propria (2021).
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Figura 13 - Equipamento Multimetro para medi¢des elétricas da tinta condutiva.

Fonte: Autoria Propria (2021).

2.3 ESTUDO DE REVERSIBILIDADE DA TINTA CONDUTIVA

As tintas foram adicionadas sobre um molde de eletrodo e esperou-se secar durante 24
horas. Em seguida fo1 adicionado uma solucio de 40 uL do par Redox Ferricianeto de Potassio

¢ Ferrocianeto de Potassio a 0,1 mol.L"' em H2SO4 a 0,5 mol.L-1.

Em seguida foi aplicado a leitura da técnica de Voltametria Ciclica, com varredura de

potencial foi feita de -1,0 a +1,0V, nas velocidades de SmV/s a 150mV.
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3 RESULTADOS E DISCUSSAO

Para este trabalho, foram produzidas duas tintas condutivas que consistiam em um
composito de base de Negro de Fumo aglutinado homogeneamente com acetato de celulose. A
parte principal da formulagdo de qualquer tinta ¢ a escolha da proporcao dos reagentes, pois
influenciam na viscosidade, homogeneidade, volatilidade e resisténcia. (DOS SANTOS et al.,
2017).

Outro fator importante ¢ a escolha do veiculo liquido da tinta. Para obtencdo de tinta
com alta viscosidade ¢ homogeneidade, o solvente em menor quantidade na mistura, deve
conter o maior ponto de ebulicdo e menor tensdo superficial em relagdao ao solvente principal.
(NETO, J. A. 2019). As figuras 14 e 15 apresentam os resultados sem e com surfactante, nesta

ordem.

Figura 14 - Resultado da formulagdo 1 sem surfactante.

Fonte: Autoria Propria (2021)
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Figura 15 - Resultado da formulagdo 2 com surfactante.

d

Fonte: Autoria Propria (2021)

3.1 ANALISE DE ADERENCIA NO SUBSTRATO

A deposi¢do da tinta é dividida em duas etapas: dispersdo da tinta no substrato e a
consolidacdo no substrato. O contato da tinta € controlado pelas forgas inerciais e capilaridade,
que influenciam no espalhamento da tinta. A consolidagdo da tinta ¢ uma caracteristica do grau
de evaporagdo dos solventes, relacionado diretamente com a solubilidade dos solventes.

(SANTOS, G. etal., 2018)

A Figura 16 apresenta o processo de adi¢ao da tinta no substrato de papel, com o auxilio

de um pincel.

Figura 16 - Aplicagdo da tinta condutiva no substrato de papel.

Fonte: Autoria Propria (2021)
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Na Figura 17 ¢ apresentado o resultado da primeira adigdo das tintas no substrato,
esperou-se 24 horas, e retirou-se a foto. Na primeira analise visual da tinta condutiva, sem
surfactante, Figura 17A, verificou-se a presenga de perfil de quebra na superficie onde foi
adicionada a tinta. Na tinta com surfactante, Figura 17B, observou-se a uniformidade da

superficie, sem a presen¢a de quebra na superficie.

Os surfactantes sdo compostos organicos anfipaticos que apresentam em sua estrutura
uma por¢ao polar ou cabega, constituido por grupos idnicos (cations e anions) e nao idnicos, e
outra por¢do apolar, também chamada de cauda, constituida por duas cadeias carbonicas.
Devido ao seu carater anfifilico, quando sdo incorporados a um solvente polar, se acumulam na
superficie do solvente, diminuindo a forca de coesdo entre as moléculas do solvente, reduzindo
a tensao superficial. Sdo classificados em anidnicos, cationicos, nao i0nicos e anfotéricos, de
acordo com o grupo presente na parte polar. (DE OLIVEIRA FELIPE; DE CASSIA DIAS,
2016).

O SDS ¢é um surfactante anionico utilizado em diversos processos industriais,
domésticos e farmacéuticos. Tem fun¢do de dispersante, emulsificantes, lubrificantes e para
esse trabalho como agente dispersante, atuando na penetracdo e molhamento da tinta. A
interacao da carga negativa do surfactante com a carga negativa do carbono previne a agregagao
de massa na superficie, melhorando a dispersdo e por fim o espalhamento no (MARQUES,

2018; LAFRAGUETA, 2020).

Figura 17 - Anélise visual do segundo dia de aplicacdo das tintas condutivas, sem e com surfactante.
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Fonte: Autoria Propria (2021)
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Na figura 18A, observamos a presenca de excesso de carbono na superficie da tinta. A
consolidacdo da tinta esta correlacionado com a solubilizag¢do do aglutinante com a mistura dos
solventes e o material condutor. O aglutinante tem um papel muito significativo na formulacao
da tinta devido a capacidade de garantir melhor empacotamento proximo das particulas do
material conduto. Assim, o aglutinante mantém uma superficie consolidada, intransferivel e

uniforme, apresentada na figura 18B.; Milagres, 2019 (BHAKARE, et al., 2020)

Ferreira (2017) obteve uma tinta condutiva estdvel e homogénea, utilizando
porcentagem de 60/40% (V/V) de Acetona / Ciclohexanona, para solubilizar o aglutinante,
alcancando uma mistura em gel. Verificou-se também que o aumento da acetona leva a
volatilizagdo mais rapida do solvente, gerando menor homogeneidade e presencga de falhas na

tinta depositada

Figura 18 - Analise de transferéncia de massa sobre o substrato das tintas, 17A ¢é a formulag@o sem surfactante e
17B com surfactante.

Fonte: Autoria Propria (2021)

3.2 ESTUDO DA RESISTENCIA ELETRICA DA TINTA CONDUTIVA

Um dos principais problemas para verificar a condutividade das tintas, era a
uniformidade e a deposi¢do da camada sobre o substrato, pois a medida da condutividade seria
feita através do contato dos eletrodos do multimetro com a superficie. A presenga de espagos,
rachaduras ou transferéncia da tinta tem influéncia direta na medigao da resisténcia elétrica das
trilhas, onde a homogeneidade ineficaz favorece a presenga de barreiras feitas por granulo, que

se desprendem da superficie eletrodica mudando a morfologia inicial da superficie da tinta,
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aumentando a resisténcia elétrica (FERREIRA, 2017; PAULA, 2013; ZUCHINALI et al.
2017).

A tabela 2 apresenta os resultados de resisténcias elétricas das camadas apods 5 dias de
deposi¢do da tinta. A quantidade de camadas depositadas no substrato influencia no melhor
encobrimento da superficie do substrato, promovendo uma maior condutividade elétrica (DOS

SANTOS et al., 2017).

Outro fator importante na diminui¢do de resisténcia elétrica foi o tempo de secagem.
Esse tempo deve ser suficiente para que os solventes das misturas volatilizem e permanegam
somente no substrato, o material condutor, aglutinante e o surfactante, formando uma superficie

benéfica para a passagem de elétrons.

Tabela 2 - Resultados de resisténcia elétrica com 4 camadas de tinta.

CAMADAS 4 CM 2CM
1 2,27kQ 1K Q
2 1,68 kQ 500 Q
3 1,24 kQ 200 Q
4 800 Q 100 Q

Fonte: Autoria Propria (2021)

Com os resultados de resisténcias obtidos pelo multimetro, foi realizado anélise de
condutividade elétrica sobre os substratos, utilizando ldampadas LEDs, como podemos verificar
na figura 19, onde resultou que a lampada acendeu e em seguida foi feita uma trilha com a tinta
condutiva, apresentada na figura 13, onde foi possivel verificar que a tinta otimizada apresentou
resultados promissores de condutividade, pois foi condutiva o suficiente para acender todos os

LEDs.

Em seguida foi construido um circuito, apresentado na Figura 20, onde foi feita a
averiguacdo da condutividade da tinta. Ao fim, o resultado obtido foi a presenga da

luminescéncia dos LEDs na trilha do circuito desenhado.
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Figura 19 - Analise de condutividade da tinta sobre o substrato de papel.

Fonte: Autoria Propria (2021)

Figura 20 - Trilha elétrica construida com tinta condutiva sobre o substrato de papel.
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Fonte: Autoria Propria (2021).

3.3 APLICACAO DA TINTA CONDUTIVA EM IMPRESSORA

Ap0s feita a aplicagdo no substrato de forma manual, a tinta foi otimizada para ser

acrescentada em um dispositivo de impressao. Nesta etapa, a tinta produzida deveria conter a
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viscosidade de 3 a 10.000cP, de acordo com as especificagcdes da impressora BROTHER,
modelo DCP1617NW, exibida na figura 21.

Figura 21 - Aplicagdo da tinta produzida no cartucho da Impressora Brother.

Fonte: Autoria Propria (2021).

A quantidade de Acetona e Negro de Fumo foram modificadas visando diminuir a
viscosidade da tinta. O resultado da impressao esta apresentado na figura 22. Apos a impressao
foi feito o teste de resistividade e o resultado foi o aumento da resisténcia. Este resultado afirma
que para se obter uma tinta condutiva ¢ necessario verificar as proporgdes dos reagentes. No
entanto, a tinta manteve uniformidade apos 6 impressdes de eletrodos, e o tempo de secagem

foi mais curto em comparagao com a adigdo manual.

As impressoras a laser possuem tratamento térmico ao final da impressao, para facilitar
o tempo de secagem e ndo espalhar tinta sobre o papel. E uma etapa importante na finalizagao

da impressao, pois mantem um sistema estavel e uniforme. (SOUSA, 2017)
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Figura 22 - Impressdo da tinta condutiva sobre o substrato de papel.
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Fonte: Autoria Propria (2021).

3.4 ANALISE ELETROQUIMICA DA TINTA CONDUTIVA

A reversibilidade de um sistema eletroquimico esta relacionada com a capacidade de
transferéncia de elétrons. A validacao de um sistema reversivel, irreversivel ou semi-reversivel
¢ feita através da técnica de Voltametria ciclica, possibilitando ter informagdes qualitativas e
quantitativas de uma espécie quimica, através do comportamento de uma corrente quando um
potencial (V) ¢ aplicado. Para um sistema reversivel, a diferenca entre os deslocamentos
catddicos deve ser igual ou menor a 59 mV e a razdo numérica entre as correntes de picos
anoddicos e catddicos devem ser proximos, ou seja, a quantidade de elétrons envolvidos na

oxidagdo e redugao ¢ a mesma (GETO, et al 2019; NETO, 2019).

Para a obtengao de um sistema reversivel com o Ferrocianeto de Potassio, os picos de
oxida¢do e reducdo irdo produzir resultados simétricos, criando um ambiente de equilibrio

dindmico de interface onde a tinta foi aplicada.

A Figura 23 indica superficies suficientemente ativas para intermediar as rea¢des redox
sofridas pela sonda eletroquimica, o que € um aspecto relevante no desenvolvimento de tintas

condutivas aplicadas a circuito elétrico e biossensores, permitindo alcangar maiores valores de
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correntes anodicas e uma redug@o na separagdo de picos redox, indicando redugdo das perdas

O6hmicas devido ao ganho em condutividade elétrica. (KHODABAKHSHI; FULVIO;

ANDREOLI, 2020)

Figura 23 - Voltamograma Ciclico da tinta condutiva de Negro de fumo.
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O resultado acima, foi gerado através da voltametria ciclica da tinta produzida neste

documento em solucao de analise de ferrocianeto de potassio 0,1 mol.L-1 e 4cido sulfurico a

0,5 mol.L-1, variando a velocidade de varredura de SmV/s a 150mV/s , na faixa de potencial

de-0,1a0,1V.

A Figura 24 corresponde ao grafico da curva do pico de corrente versus a raiz quadrada

das taxas de varredura. Com os valores obtidos, € possivel verificar que o sistema eletroquimico

da tinta € quase reversivel, pois os valores de corrente aumentam na propor¢ao da raiz quadrada

da varredura, R?igual a 0,9953, verificando que quanto mais proximos de 1, sdo os valores de

R?, mais reversivel é o sistema. Esse resultado demonstra que a tinta proposta tem 4rea ativa

muito extensa, ou seja, o sistema tem pouca resisténcia a passagem de elétrons, assim

aumentando a condutividade elétrica da tinta condutiva (GETO,. et al., 2019).
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Figura 24 - Gréfico correspondente de corrente de pico versus raiz quadrada das taxas de varredura denotando
sistema quase reversivel adequado para analise de transferéncia de elétrons.
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CONCLUSAO

Neste presente trabalho, apresentou-se desenvolvimento de tinta condutiva a base de
carbono (negro de fumo) para impressao de trilha elétrica. A principio foram formuladas duas
tintas, sem e com surfactante, a fim de verificar a condutividade. No entanto, no teste de
aderéncia foi verificado, que a tinta condutiva com surfactante obteve melhores resultados e
assim foi escolhida para continuar o desenvolvimento.

No teste de condutividade elétrica, a tinta escolhida obteve na 4 camada a resisténcia
de 100 Q, uma resposta promissora para este tipo de desenvolvimento, utilizando reagentes e
equipamentos de baixo custo. No entanto, ¢ uma tinta que precisara ser otimizada para
impressdo a jato, pois as respostas de condutividades elétricas ainda estdo nao satisfatorias.

Portanto, as analises eletroquimicas obtiveram respostas promissoras, tanto nos perfis
de oxidagdo e reducdo, quanto no teste de reversibilidade, aumentando a area de aplicagdo da
tinta proposta, podemos ser utilizadas em dispositivos elétricos, biossensores, vestimentas e etc.
Como sugestdo de trabalhos futuros, destaca-se a necessidade de pesquisa acerca de materiais
ou métodos que permitam melhores indices de condutividade elétrica, a fim de prover menores
perdas no sistema e propiciar maior atratividade por parte de empresas/fabricantes que
atualmente adotam elementos como percloreto de ferro como matéria-prima, e, assim, reduzir

de modo significativo as chances de impacto a natureza.
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