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RESUMO

Neste trabalho, um sensor eletroquimico baseado em grafite de lapis
modificado via eletropolimerizacao do mondmero de
N, N' - bis(salicilideno)etilenodiaminoniquel (II) na presenca de nanoparticulas de
Ni(OH)2 suportadas em carbono (chamado aqui de [Ni(salen)] e Ni(OH)2/C) foi
desenvolvido e investigado para quantificacdo de furosemida (FUR) em meio alcalino.
O sensor eletroquimico e seus componentes foram caracterizados por técnicas fisico-
quimicas, enquanto que o processo de oxidacdo da FUR foi investigado por
espectroscopia no infravermelho com transformada de Fourier in situ (FTIV in situ).
Estes resultados indicam que a oxidacdo da FUR nestas condicfes leva a formacéao
de 2-amino-4-cloro-5-sulfamoilbenzoato e 5-hidroxi-furano-2-carboxilato. A resposta
eletroquimica do eletrodo de grafite modificado (EGM) para a determinacao de FUR
foi medida por voltametria ciclica (VC). A curva analitica (mudanca de corrente de pico
voltamétrico versus concentracdo de FUR) apresentou uma faixa linear de 2,5 x 10
Omol L™t a 2,7 x 10 mol L™* com um limite de deteccgéo calculado tdo baixo quanto
1,4 x 101° mol L™* nas condicdes otimizadas, que é menor do que os valores relatados
na literatura. A sensibilidade ultrabaixa obtida com sensor desenvolvido foi atribuida a

um efeito sinérgico entre o filme de poli[Ni(salen)] e as nanoparticulas de Ni(OH)2/C.

Palavras-chave: furosemida, sensor eletroquimico, polimero condutor, [Ni(salen)],

nanoparticulas de Ni(OH)a.
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2 OBJETIVO

O objetivo principal do trabalho foi desenvolver um sensor eletroquimico

baseado em grafite de lapis modificado via eletropolimerizacdo do mondmero

[Ni(salen)] na presenca de nanoparticulas de Ni(OH)2/C para a quantificacdo de

furosemida.

Para isso, foi necessario a realizacdo das seguintes etapas:

Sintetizar o monémero [Ni(salen)] e as nanoparticulas de Ni(OH):
suportadas em carbono;

Caracterizar os eletrodos modificados e seus constituintes por
difratometria de raios-X (DRX), espectroscopia de ultravioleta-
visiveis (UV-Vis), microscopia eletrdnica de transmissado (MET) e de
alta resolucdo (AR-MET), espectroscopia de infravermelho com
transformada de Fourier (FTIV) ex-situ e espectroscopia de
fotoelétrons excitados por raios-X (XPS, do inglés X-ray
photoelectron spectroscopy).

Investigar o desempenho do eletrodo de grafite modificado para
deteccdo da furosemida, bem como sua reprodutibilidade e
estabilidade em meio alcalino por voltametria ciclica;

Investigar o mecanismo da reacdo de oxidacdo da furosemida por

espectroscopia de FTIV in situ.
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5 CONCLUSOES

A sintese elaborada de um eletrodo de grafite de lapis modificado por
eletropolimerizacdo do mondmero [Ni(salen)] na presenca de uma mistura de
nanoparticulas de a e B-Ni(OH)2 com tamanho médio de 2 nm em carbono resultou
em um sensor muito sensivel para quantificacdo da FUR, o que possibilita seu
emprego também no controle do doping esportivo. As superficies nanoestruturadas
apresentaram um comportamento bastante catalitico por meio da oxidagdo da
molécula orgéanica, gerando a detecc¢ao eletroanalitica com o menor limite de detec¢éo
disponivel na literatura (1,4 x 1071 mol L™). Isso foi associado ao mecanismo de
eletro-oxidacdo, conforme determinado por medidas espectroscopia de FTIV in situ.
Estes estudos indicaram que as espécies oxigenadas de niquel sdo ativas para
oxidagcdo em meio alcalino da FUR conduzindo a formag&o de 2-amino-4-cloro-5-
sulfamoilbenzoato e 5-hidroxi-furano-2-carboxilato. O sensor eletroquimico mostrou
excelente estabilidade e baixa sensibilidade para moléculas interferentes

selecionadas de interesse.



