












“Não tivemos como peça de evidência,

senão as memórias”
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– Voltamograma cíclico do GUA a 100 μmol L⁻⁻ ⁻
– Voltamogramas cíclicos referentes a GUA 100 μmol L⁻⁻ ⁻

μmol L⁻⁻ ⁻
– Voltamogramas cíclicos referentes a GUA 100 μmol L−
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– Voltamogramas de SWV obtidos para GUA 100 μmol L⁻

– ⁻
– Voltamogramas de SWV obtidos para guaiacol 100 μmol L⁻

– ⁻
Voltamogramas de SWV obtidos para GUA 100 μmol L⁻

– ⁻
–

determinação voltamétrica de GUA 100 μmol L⁻ –⁻
–

1500_5 para a determinação voltamétrica de GUA 100 μmol L⁻⁻
–

concentrações de GUA (10 a 100 μmol L⁻ ⁻
⁻
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– Porcentagens de ligações envolvendo átomos de carbono (C―Si, 
C―C e C═C em relação ao carbono total obtido por integração do pico C1s no 
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– Diferença de potencial entre os picos anódico e catódico (ΔEp) e 
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4.5.2 Espectroscopia de Infravermelho por Transformada de Fourier (FT−IR)



5.2 Materiais cerâmicos C―SiC



₂(s) + 3C(s) → SiC(s) + 2CO(g)                                 (1)



amorfa, seguida pela cristalização progressiva da fase β
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SiC, frequentemente agrupados sob a denominação α
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de elétrons π ao longo da rede carbonácea 
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² possibilitam interações do tipo π–π com moléculas aromáticas, enquanto 
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analito por meio de interações π–π entre o anel aromático do GUA e os domínios 
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₆ ₅ ₂ ₂⁻ ⁻₆ ₄ ₂ ₂⁻ ⁻
₃ ₂ ₂ ₂ ⁻⁻ ₇ ₈ ₂ 1, pureza ≥ 98%), com massa molar de ⁻ ⁻

₄ ₆ 3, pureza ≥ ⁻
7, pureza ≥ 99%), com massa molar de 74,55 g mol⁻

⁻₂ ₄ ₂ 5, pureza ≥ 99%) e ₂ ₄ ₂ 6, pureza ≥ 

– ⁻₃ ₂ 7, pureza ≥ 99,7%), com massa molar de ⁻ ⁻ ₃ ₄
pureza ≥ 85%) com massa molar de 97,99 g mol⁻ ₃ ₃

3, pureza ≥ 99,5%), com massa molar de 61,83 g mol⁻
2, pureza ≥ 98%), com massa molar de ⁻

5, pureza ≥ 99,8%, massa molar 46,07 g mol⁻⁻ 3, pureza ≥ 95%, massa molar 



⁻ ⁻ 3, pureza ≥ 99,5%, ⁻ ⁻
Todas as soluções foram preparadas com água ultrapura (resistividade ≥ 

MΩ

iniciada pela mistura de 3,00 mL (2,74 g; 21,0 mmol) de DVB e 5 μL do catalisador de 

₂
ligações reativas (C═C e Si―H). Terminada a adição, a solução foi colocada em 

–

−



μm de abertura 

–



4.5.2 Espectroscopia de Infravermelho por Transformada de Fourier (FT−IR)

transformada de Fourier IRPrestige−21, Shimadzu. Os espectros dos reagentes 



= ܫܲ  ௠௔௦௦௔ ௜௡௧௨௠௘௦௖௜ௗ௔−௠௔௦௦௔ ௦௘௖௔௠௔௦௦௔ ௦௘௖௔ × 100

difratômetro da marca PANalytical modelo X´Pert PRO MPD, com radiação CuKα 

(λ

foi de 5 a 90º (2θ) e passo angular de 0,04º (2θ). As amostras foram giradas 



ߙܮ = ௄.ఒఉ.௖௢௦ఏ
ఈܮ ߣ



CuKα (0,15406 nm), ߚ
radianos, θ corresponde à metade do ângulo 2θ e K é uma constante que depende 

−

−

dos cristalitos de carbono na direção dos planos de grafite (Lα) foi estimado por meio 

ூವூಸ = ఈ2ܮ(ߣ)′ܥ
ఈܮ ߣ)’ܥ



O coeficiente de absorção óptica (α) e o gap de energia (E

O coeficiente de absorção óptica (α) foi calculado a partir dos valores de 

: α = 2,303 × A / d, sendo A a absorbância (adimensional) e d 

o caminho óptico da cubeta (d = 1 cm) (Tauc, 1966; Makułaℎߥ ℎߥ ℎܿ /λ, sendo h a constante de ⁻³⁴ J s), c a velocidade da luz no vácuo (2,998 × 10⁸ m s⁻¹) e λ o 

(∝ ℎ2(ߥ = ߥℎ)ܤ − (௚ܧ

permitidas e n = 2 para transições indiretas permitidas (Tauc, 1966; Makuła; Pacia; 

(∝ ℎ2(ߥ ℎߥ(∝ ℎ2(ߥ = 0 (Tauc, 1966; Makuła; Pacia; Macyk, 2018).



fonte de raios X monocromática de AlKα (hν = 1486,6 ⁻⁹ 

necessárias foram feitas utilizando a função mista Gaussiana−Lorentziana. A 

(ݔ) ܥ = ಺ೄೣೣ∑಺೔ೄ೔
ݔܫ ∑ݔܵ ூ௜ௌ௜ூ௫ௌ௫ ∑ ூ௜ௌ௜(݌2݅ܵܵ/݌2݅ܵܫ)  +  (ݏ1ܥܵ/ݏ1ܥܫ) 



o silício foi estimado por diferença de massa (Si% = 100% − 

C% − H%), uma vez que o equipamento não quantifica silício diretamente.
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⁻ ⁻
₄ ₆⁻ ⁻

faixa de −0,2 a 0,6 V, velocidade de varredura de 50 mV s⁻ ₄ ₆⁻ ⁻
descrito adiante. Posteriormente o comportamento voltamétrico do GUA (100 μmol L⁻
foi investigado por CV na faixa de −1,0 a 1,2 V (ECV) e de 0,1 a 1,2 V (sensores 
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₄ ₆ ⁻ ⁻⁻
Ševčík, como mostra a Equação 

ܽ݌ܫ = .105ݔ2,69 ݊3 2⁄ . .݁ܣ ܿ. 01ܦ 2⁄ . 1ݒ 2⁄
₆ ⁻ ₆⁴⁻), Aᵉ a área eletroativa (cm²), c a concentração (mol 

cm⁻ ₀ ₀ ⁻⁶ cm² s⁻ ₄ ₆⁻



experimentos foram conduzidos em GUA 100 μmol L⁻ –⁻
– ⁻⁻

ܧ = ∘ܧ + 2,303 ௠ோ்௡ி − log[ܪ+]
⁻⁻ ⁻

Δ
– ⁻¹ pH 5,0, contendo GUA 100 μmol L

solução contendo GUA 100 μmol L⁻ ⁻



otimizadas, utilizando soluções de GUA na faixa de 10 a 100 μmol L⁻
– ⁻

ܫ = ܾ ⋅ [GUA] + ܽ
⁻

analito (ΔI/ΔC). O desvio padrão do intercepto (

ܦܮ = 3௦௕  
ܳܮ = 10௦௕



no mesmo dia para três concentrações de GUA: 25, 50 e 85 μmol L⁻
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e às interações π–π estabelecidas entre 

os átomos de hidrogênio da molécula de água e o caráter δ⁻
–

valores negativos pronunciados de PI (−43,

⎯



hidrofóbicas, interações π–π e restrições 

–

–



5.2 Materiais cerâmicos C―SiC
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temperatura na qual a formação da fase β
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–

se um pico intenso em 26,5° (2θ), atribuído ao plano 

intensidade observado em aproximadamente 32° (2θ) não pode ser associado a 

—

reflexão característicos (100) e (101) ocorrem em ~42° e ~44° (2θ), nem ao β —

~60° (2θ), característicos da fase β

O material obtido a 1300 °C apresentou um halo entre 15 e 30° (2θ), atribuído 

–

q



baixa intensidade em 35,5° e 44,5° (2θ) referentes aos planos (111) e (200) da fase 

β

da cristalização da fase β

cerâmica revelou sinal em 35,5° (2θ) mais definido e intenso, juntamente com o 

aparecimento de outros dois picos em 60° e 72° (2θ), atribuídos aos planos (220) e 

(311) da fase β

ase β

tamanhos médios de cristalitos estimados para a fase β

Scherrer (Equação 3) e difração em 35,5° (2θ) para as cerâmicas 1300, 1500_1, 

A fase β
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transformação polimórfica para a fase α

– ⁻
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ఈܮ

– ఈܮ

⁻ ⁻ ⁻
) e o tamanho de domínio Lα, os 

e Chen, 2010; Antunes et al., 2006; Li et al., 2023). Os valores de Lα estimados pela 

ఈܮ



tendência de aumento de Lα com o crescimento da razão I

valor de Lα na amostra 1500_5 (Kar, 2024; Yuan et al., 2025).

23). Enquanto o DRX evidencia a cristalização do β

mais efetiva da fase β–

(0,21) e maior Lα (1,48 nm), indicadores do maior grau de 







cristalização da fase β

meio da relação (αhν)² em função da energia do fóton (hν). Embora o SiC seja 



– Gráficos de Tauc (αhν)² em função da energia do fóton com extrapolação 
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se a progressiva cristalização da fase β



aparente (Makuła; Pacia; 

–
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planas e ausência de partículas globulares, indicando que a cristalização da fase β

uniforme pela matriz, indicativas do avanço do processo de cristalização da fase β
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descritas as porcentagens das ligações envolvendo átomos de carbono (C―Si, 

C―C e C═C) em relação à quantidade total de carbono estimada anteriormente.

– Porcentagens de ligações envolvendo átomos de carbono (C―Si, C―C e 
C═C em relação ao carbono total obtido por integração do pico C1s no espectro de 

― ― C═C

(C―Si, C―C e C═C) apresentaram valores praticamente equivalentes (~13% cada), 

A fração de ligações C―Si é baixa em relação às amostras 

comparação entre a soma das ligações C―C e C═C e a fração de C–



ao carbono total: em todas as amostras, a soma (C―C + C═C) supera 

consideravelmente a fração de C―Si, indicando elevada quantidade de C

relativo das ligações C═C em relação às ligações C―C ao longo da sequência de 

contribuição relativa das ligações C―Si, indicando maior grau de conversão do 

–

a presença de diferentes ambientes químicos para o silício nas cerâmicas C―SiC. A 



–



– ― ―

Material                    Porcentagens de ligações (%)

Si―C (%) SiOxCy (%) Si―O (%)

1000 °C 2,40 14,5 83,1

1300 °C 12,1 32,6 55,3

1500_1 34,8 35,7 29,4

1500_3 47,1 39,0 13,9

1500_5 60,4 18,4 21,3

–

ligações Si―C características da formação de carbeto de silício, enquanto 

– ₂
idade termodinâmica da ligação Si―O frente à Si―C e a afinidade dessas 

A amostra tratada a 1000 °C apresentou a menor fração de ligações Si―C 

(2,4%) e a maior contribuição de espécies Si―O (83,1%), indicando que, nessa 

se aumento progressivo das ligações Si―C, evidenciando 

das espécies Si―O, consistente com a densificação da matriz e a ocorrência de 



não foram observados picos característicos de ligações C―O na região de ~288 eV 

ligação Si―O

ligações C―C e C═C em frações equivalentes detectadas por XPS. Com o aumento 

igações Si―C, 

–



Valor estimado por diferença de massa: Si% = 100% − C% − H%. Para os valores de Si obtidos por 



hidrogênio nas cerâmicas C―SiC obtidas a partir do polímero precursor, após a 

com materiais do tipo C―SiC

os maiores teores de carbono, sugerindo um equilíbrio entre a cristalização da fase β

C―H estruturais da rede cerâmica. A presença de hidrogênio residual mesmo nas 

–

–



₄ ₆

₄ ₆ ⁻ ⁻⁻
– −

− −

m



definidos. Os materiais apresentaram respostas distintas, com variação de ΔEp e Ipa 

de ΔEp nas amostras 1500_1, 1500_3 e 1500_5. Menores valores de ΔEp indicam 

materiais cerâmicos. Contudo, os valores de ΔEp observados para todos os sensores 

1500_5 apresentou o menor ΔEp (17,94 mV), seguido de 1500_3 (23,08 mV), 1500_1 

– Diferença de potencial entre os picos anódico e catódico (ΔEp) e corrente 



₄ ₆ ⁻ ⁻⁻ ⁻





Ševčík (Equação 

– −

−

– – ₄ ₆

mm



Inicialmente, o desempenho voltamétrico do GUA a 100 μmol L⁻⁻ ⁻
– Voltamograma cíclico do GUA a 100 μmol L⁻⁻ ⁻

m m



⁻

₄ ₆
eletroativa em si. O maior grau de grafitização do 1500_5 (ID/IG = 1,35; Lα = 1,48 nm) 

– ⁻
μmol L−⁻



– Voltamogramas cíclicos referentes a GUA 100 μmol L⁻⁻ ⁻

coeficiente angular de −59 mV pH⁻

m m



Dependência linear do potencial de pico anódico (Epa) do GUA 100 μmol ⁻ ⁻⁻

–

ntalmente (−59 mV pH⁻
com o valor teórico previsto pela equação de Nernst (−59,2 mV pH⁻

⁺ ⁻
comportamento esperado dado que o pKa do GUA (≈ 9,9) está bem acima do 

⁺ ⁻



–

–

Figura 27a ilustra o comportamento voltamétrico do GUA 100 μmol L−

−



– 100 μmol L−

−

−

m m



– 100 μmol L−

−

m m



– 100 μmol L− ⁻
−

–

m



⁺

⁻



– Voltamogramas de SWV obtidos para GUA 100 μmol L⁻
– ⁻

m



– Voltamogramas de SWV obtidos para guaiacol 100 μmol L⁻
– ⁻

m



Voltamogramas de SWV obtidos para GUA 100 μmol L⁻
– ⁻

com 100 μmol L−1

m



–
voltamétrica de GUA 100 μmol L⁻ – ⁻

μA

0,77 μA

m



–
a determinação voltamétrica de GUA 100 μmol L⁻ ⁻

−1

em pH 5,00. A faixa de concentração do analito foi de 10 a 100 μmol L−1

m
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de GUA (10 a 100 μmol L⁻ ⁻

⁻

⁻
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m
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Ref. Sensor Técn. Eletrólito LD 
(μM )

Faixa 
linear (μM)

Este 
trabalho

Pasta material 
cerâmico C-
SiC:Nujol

SWV BR
 pH 5,00 2,62 10-100

Kalaiyarasi 
et al., 2017

ECV modificado 
com nanofolhas 
de grafeno

DPV NaAc/HAc 
pH 4,05 0,0098 3 - 46

Shih et al., 
2025 CuHCF/ITO LSV KCl

pH 3,00 1,75 20-320

Yang et al., 
2014 SPCE  GS-Nf/Au DPV Fosfato 0,054 0,1 - 15

Wu et al., 
2014

ECV modificado 
com folhas de 
grafeno reduzido 
(RGO)

DPV Fosfato
 pH 6,50 0,20 0,5 - 500

Sun et al., 
2015 Pt–Al₂O₃/ECV DPV NaAc/HAc 

pH 4,00 0,0179 0,05 - 30

Gan et al., 
2014

MFG/ECV (híbrido 
MnO₂–GO em 
eletrodo de 
carbono vítreo)

DPV BR
 pH 1,81 0,0013 0,03-30

Hayes et 
al., 2020

BDD modificado 
com Nafion 
contendo α-
ciclodextrina

SWV Fosfato 
pH 7,00 0,2 -

Kushwaha 
et al., 2024 TS(I)@ECV DPV Fosfato

 pH 7,4 0,0112 0,10 - 0,20

₂
Nafion contendo α



(2025), que obteve LD de 1,75 μmol L⁻
–

inferior (0,054 μmol L⁻



– ⁻
Concentração 

(μmol L⁻¹) Dia Média (μA) RSD (%) Média 
geral (μA)

RSD 
geral (%)

25

1 4,75±0,11 2,34

4,60±0,17 3,742 4,63±0,10 2,06

3 4,41±0,08 1,70

55

1 8,83±0,10 1,28

9,10±0,28 3,122 9,08±0,13 1,43

3 9,40±0,23 2,43

85

1 10,85±0,05 0,46

10,46±0,47 4,532 10,67±0,12 1,12

3 9,85±0,19 1,92


α



–

₄ ₆
–



–

lização da fase β

α

entre 0,032 e 0,400 cm² e separações entre picos anódico e catódico (ΔE

– −

de 10 mV) com figuras de mérito satisfatórias: faixa linear de 10 a 100 μmol L−

de detecção de 2,62 μmol L− e limite de quantificação de 8,75 μmol L−

–



–

–



–



–

‐



ELGRISHI, N. et al. A practical beginner’s guide to cyclic voltammetry. 
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on their differential complexation with α

β

β
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MAKUŁA, P.; PACIA, M.; MACYK, W.. 
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–
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–

β
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‐ceramics: “All‐Rounder” 

functionalized hierarchically porous γ



–

–

temperature formation of β

‐

semiconductor (SiC) 1− x (AlN) x doped with terbium and its optical emission 



–

β
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