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INTRODUCAO

Um biossensor € um dispositivo que € capaz de analisar qualitativa e
quantitativamente amostras de interesse em quantidades muito pequenas, na qual amostras de
origem bioldgica que sdo combinadas a transdutores, sdo capazes de converter o que foi
aferido em um sinal mensuravel. (CHOI,2007)

Os polimeros condutores sdo materiais que tém sido cada vez mais estudados por
possuirem caracteristicas favoraveis a aplicacdo em dispositivos eletrdnicos, em especial 0s
biossensores. Para um melhor desempenho, os polimeros sdo aplicados sobre uma superficie
sensora na forma de filme fino com o objetivo de obter as propriedades elétrica desejadas,
como por exemplo armazenamento e/ou formacao de carga elétricas. O filme formado tem
por funcdo aumentar a area eletroativa da plataforma sensora tornando a conducéo elétrica
rapida e efetiva. A polianilina (PANI) possui diversas caracteristicas, onde destacam-se a
facilidade de dopagem e desdopagem, alteracGes na condutividade do material e espectro de
absor¢do. Quando utilizado para supercapacitores, o PANI desempenha um papel de
armazenamento de cargas via reacdo redox. (OKAMOTO,1998)

O PANI se encontra no grupo dos Polimeros Condutores Intrinsecos (PCI), pois o
mesmo apresenta ligacdes simples e duplas conjugadas que tornam o polimero susceptivel a
reacdes de oOxido-reducdo, que resultam na formacdo de carga, responsaveis pela conducéo
elétrica. (FAEZ,2000)

A sintese da polianilina é feita pela adicdo de um agente oxidante ou por oxidagao
eletroquimica do monémero na superficie de um eletrodo de trabalho. A facilidade com que a
polianilina é dopada faz dele um polimero atraente para o desenvolvimento de estruturas
sensoras. (EFTEKHARI,2017)

Segundo Mattoso, a anilina pode sofrer um processo de auto dopagem quando
adicionada ao &cido sulfarico. Nesse caso ocorre a substituicdo de um hidrogénio do anel
benzénico por um SOsH, o que faz com que a PANI se mantenha dopada mesmo em pH’s
basicos ou alcalinos. (MATOSSO,1996)

O estudo de materiais com caracteristicas capacitivas € de grande importancia, visto
que esses materiais apresentam uma energia limpa e versatil armazenando e liberando carga
(SHUKLA,2012).

O objetivo deste trabalho € a confeccdo de um filme polimérico a base de Polianilina,
utilizando como agente oxidante o &cido sulfdrico. A solugéo é dividida em diferentes pH’s
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(3,4,5 e 6), usando a técnica da voltametria ciclica num sistema trieletrédico em Fe (CN)3*
IFe (CN)¢* a 0,005M fazendo uso de um eletrodo para avaliagcdo da condutividade e em
seguida analise do valor da capacitancia dos filmes.

Como resultado foi possivel observar que, como mostrado na literatura, que o filme
apresentou uma melhor condutividade em pH 3 e 4, bem como o filme formado mostrou
aumento da capacitancia com o aumento do pH, o que leva ao aumento da protonacdo da
anilina.

METODOLOGIA (OU MATERIAIS E METODOS)

Reagentes e Solugdes:
e Ferrocianeto de potassio, ferricianeto de potassio (K3Fe (CN)6) foram obtidos
da VETEC (Séo Paulo, Br)
e H,S0, -Quimica Moderna
¢ Anilina adquiridos da Sigma-Aldrich
O primeiro passo é a limpeza do eletrodo de carbono vitreo, seguido da confecgdo do
filme de anilina e deposicao na superficie do eletrodo de carbono vitreo limpo. Foi realizado
um estudo que compara o pH com o valor da capacitancia bem comoda atividade redox do
eletrodo limpo e modificado através do uso de um sistema tri-eletrédico e um potenciostato.
Apo6s obtidos os gréficos, foi possivel verificar o pH que apresentou aumento da area
eletroativa apos a deposicdo do filme. Foi possivel também fazer o céalculo da area de cada
grafico para obter os valores de capacitancia de cada filme.

DESENVOLVIMENTO

A formacdo e caracterizagdo do filme condutor foi realizado de acordo com as
seguintes etapas: limpeza do eletrodo; deposicdo do filme PANI e estudo de pH e
capacitancia. Para realizacdo do experimento foram utilizados Eletrodos de Carbono Vitreo
(ECV), Anilina (Sigma-Aldrich) e Acido Sulfarico.

Antes de efetuar a deposicdo do filme polimérico na superficie do eletrodo, se faz
necessario submeter a superficie do ECV ao procedimento de limpeza mecanica a partir de
protocolo padrdo. Neste procedimento, a superficie do eletrodo foi polida em um tecido
aveludado embebido em alumina, o processo foi repetido em diferentes concentragcdes de
alumina (0,5u ,0,3u e 0,1 respectivamente) utilizando movimentos em forma de movimento
circular cruzado (o) durante 2 min. Para verificagdo da remocgdo de residuos da superficie
sensora foram registrados voltamogramas ciclicos em sonda de Fe(CN)s*"/Fe(CN)s*" a 0,005
M. Nos voltamogramas ciclicos obtidos foram analisadas as diferencas entre as voltagens de
pico e valor da corrente anddico e catodico (Epa e Epc, respectivamente).

As medidas eletroquimicas foram realizadas em um sistema tri-eletrédico composto
por eletrodo de trabalho (eletrodo de carbono vitreo, didmetro= 2 mm), de referéncia (eletrodo
de Ag/AgCl) e auxiliar/contra-eletrodo (fio helicoidal de platina). Todas as aquisicdes
eletroquimicas foram realizadas utilizando o potenciostato Autolab PGSTAT204 (Metrohm),
controlado pelo software NOVA 2.1. Para estudo da plataforma sensora, foram utilizadas a
Voltametria Ciclica (VC), analisando a construgdo e o funcionamento por meio das técnicas.
Na VC foi utilizada janela de potencial de -0,2 a 0,6 V, velocidade de varredura de 100 mV.s!
e passo de 10 mV.

Apos a limpeza do ECV, a fim de avaliar em qual pH o filme seria mais condutivo, foi
feita uma solucdo de 20ml de &gua pura, 1 ml de acido sulfdrico e 1 ml de anilina, que foi
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levada para agitacdo. A solucdo Unica foi dividida em 4 partes para ajustar os quatro valores
de pH (3,4,5 e 6) com o uso de um pHmetro. Em seguida, 0,2ul foi depositado na superficie
do eletrodo de carbono vitreo e levado para a estufa para secar a 60 graus por 20 minutos.
Apds secos, os ECV foram imersos em uma sonda de Fe (CN)s**/Fe (CN)s** a 0,005M e
foram submetidos a uma janela de potencial de -0,4 a 0,6, com velocidade de varredura de
100 mV s* durante 3 ciclos. Apds obtidos os graficos, foi possivel verificar o pH que
apresentou aumento da area eletroativa ap6s a deposicdo do filme. Foi possivel também fazer
o calculo da area de cada grafico para obter os valores de capacitancia de cada filme.

RESULTADOS E DISCUSSAO

Os gréaficos aqui implementados de voltametria ciclica indicam que o valor de pH tem
influéncia proporcional nos valores de potenciais de pico redox, na eletroatividade e
condutividade do filme. O pH 3 apresentou maior condutividade com aumento da area
eletroativa. O que é possivel inferir que neste valor de pH, houve a dopagem da polianilina na
forma de sal de esmeraldina (forma condutora) devido a um pico proximo ao eletrodo limpo.
Além do aumento da condutividade, houve o aumento da capacitancia, mostrado pelo
alargamento do semicirculo com o aumento do pH da solucéo.

CONSIDERACOES FINAIS

Os resultados obtidos mostram que o filme de Polianilina produzido pode ser utilizado
para modificagdo de superficie eletrodica, ja que o filme de Polianilina teve aumento de
potencial ap6s a dopagem do polimero. Devido aos grupos amina presentes na estrutura da
Polianilina, o filme pode vir a ser utilizado para servir de suporte para aplicacbes em
imunosensores.
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