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RESUMO

A atividade bioldgica do Lapachol alcanca uma ampla escala como, atividades antimicrobianas,
antifungicas, antineoplasticas, antitumorais, antimalaria, entre outros, e com isso vem sendo
realizados estudos com seu composto voltados a formacao de filmes poliméricos. Esses filmes
poliméricos sdo formados através da oxidacdo do mon6émero na superficie do eletrodo de
trabalho através do processo redox ocorrido em sua voltametria, sendo esse conhecido como o
estudo de eletropolimerizagdo. Os eletrodos quimicamente modificados por
eletropolimerizacdo apresentam potencialidades diferentes de eletrodos comuns, e além disso
apresentam vantagens como baixo custo, resposta eletroquimica rapida e precisa. Mas para a
formacdo destes filmes poliméricos é necessario disponibilizar o melhor ambiente para sua
obtencédo e estabilidade, analisando suas reacdes e caracteristicas do monémero em estudo.
Sendo assim, o presente trabalho teve como objetivo estudar a eletropolimerizagao do Lapachol
em eletrodos de carbono vitreo. Foram analisados parametros como a velocidade de varredura,
a quantidade de ciclos, e o comportamento de troca ibnica. Onde pode ser observado a formacéo
do filme polimérico com o monémero, de tal forma que, no estudo de ciclos apontou-se o

aumento da corrente e, um pouco, do potencial do par redox do mondmero.

Palavras-chave: Lapachol; Eletropolimerizacdo; Eletrodo modificado.



ABSTRACT

The biological activity of Lapachol reaches a wide range, such as antimicrobial, antifungal,
antineoplastic, antitumor, and antimalarial activities, among others, and with this, studies have
been conducted with its compound focused on the formation of polymeric films. These
polymeric films are formed through the oxidation of the monomer on the surface of the working
electrode through the redox process that occurs in its voltammetry, which is known as the
electropolymerization study. The chemically modified electrodes by electropolymerization
present different potentialities from common electrodes, and furthermore present advantages
such as low cost, fast and precise electrochemical response. But for the formation of these
polymeric films, it is necessary to provide the best environment for their acquisition and
stability, analyzing their reactions and characteristics of the monomer under study. Thus, the
present work aimed to study the electropolymerization of Lapachol on glassy carbon electrodes.
Parameters such as scanning speed, number of cycles, and ion exchange behavior were
analyzed. Where it can be observed the formation of the polymeric film with the monomer, in
such a way that, in the study of cycles it was pointed out the increase of the current and, a little,

of the potential of the redox pair of the monomer.

Keywords: Lapachol; Electropolymerization; Modified electrode.
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1. Introducéo

O 2-hidroxi-3-(3-metil-2-butenil)-1,4-naftoquinona, conhecido usualmente como
lapachol, é uma naftoquinona encontrado em espécies da familia das Bignoniaceae, sendo o
principal constituinte do Ipé Roxo (Tabebuia heptaphylla) (FLORIEN, 2021). Devido as
multiplas atividades biologicas apresentadas pela familia das naftoquinonas, incluindo o
lapachol, muitos grupos de pesquisa tém investigado novas aplicacdes para este composto e
seus derivados (MOREIRA e SANTQOS, 2017), dentre estas podemos destacar os estudos
eletroquimicos.

Uma vertente destes estudos eletroquimicos se da as naftoquinonas, sendo esta uma
classe das quinonas, grupo que apresenta em sua estrutura anel de seis membros e com dois
grupos carbonilas. O diferencial dessa classe, se faz pelo potencial de atividade bioldgica das
naftoquinonas, que vai além de uma Unica doenca para diversas (XAVIER, 2021).

O potencial das naftoquinonas trouxe um novo olhar para estudos eletroquimicos quanto
a compostos com sua funcéo, e dentre eles esta o lapachol. Sua bioatividade comprovada contra
doencas trouxe notoriedade para suas propriedades, como também para os seus subprodutos
que, assim como o lapachol, possuem atividade biol6gica, como é o caso da B-lapachona
(XAVIER, 2021). Surgiu assim trabalhos voltados a andlises de seus espectros no
infravermelho (SILVA, 2021), aléem de uma dissertacdo que estudou as propriedades
farmacoldgicas de complexos de ruténio (I11) conjugados com o lapachol estudando a sua
atividade antiparasitaria (SOUSA, 2021).

O comportamento eletroquimico de uma substancia estd intimamente ligado as
caracteristicas estruturais da molécula que podem ser influenciadas pelo pH do meio, e 0
lapachol pode exemplificar bem essa condi¢cdo. Sua forma acida se mostra como um solido
amarelo e insolivel em agua, enquanto sua forma bésica possui coloracdo vermelha com

consideravel solubilidade em &gua (Figura 1).
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Figura 1. Estrutura quimica do lapachol em suas formas (A) neutra, (B) acida, e (C) basica. Essas estruturas

sdo determinadas pelo pH do meio, uma vez que o lapachol apresenta pKa de 6,0.

Fonte: Adaptado de Ferreira, 1996.

Neste contexto, o presente trabalho teve como objetivo estudar a eletropolimerizacao
por voltametria ciclica do lapachol em superficie de eletrodo carbono vitreo (ECV) usando uma
solucdo tampédo fosfato pH 6,7. Os eletrodos modificados obtido (ECV/lapachol) podem
apresentar propriedades de interesse para sua aplicagdo como plataforma para o

desenvolvimento de biossensores eletroquimicos?.

2. Revisao Bibliografica

2.1. Eletropolimerizacao por voltametria ciclica

A voltametria ciclica é uma técnica que vem a ser utilizada em muitos estudos pelo seu
baixo custo, facil manuseio e tempo de resposta razoavelmente rapido, se comparado a demais
técnicas.

O voltamograma gerado apds a aplicacdo de um potencial elétrico ao eletrodo de
trabalho, variando continuamente com o tempo, na forma triangular, promove uma reacao de
oxirreducdo nas espécies eletroativas presentes na solucdo, que pode ser acompanhada pelos
potenciais de pico anddico e catddico com suas respectivas correntes de pico (ARAUJO et. al.,
2021).

A técnica é realizada em celula eletroquimica formada pelos eletrodos de trabalho, de
referéncia, e eletrodo auxiliar (ou contra eletrodo), onde todos ficam imersos em uma solucéo

inerte usualmente contendo um eletrolito de suporte. A aplicacdo de um potencial elétrico, que

1 Os biossensores sdo responsaveis pela deteccdo e/ou quantificagdo de moléculas de interesse, para isso eles
utilizam biomoléculas ou estruturas biol6gicas como seus receptores (GARROTE, SANTOS & BUENO, 2020).
12



causa a diferenca de potencial entre os eletrodos de trabalho e auxiliar, promove uma
transferéncia de elétrons na interface do eletrodo de trabalho com a solucdo conhecida como
dupla camada elétrica®. Por fim, a variacio da corrente elétrica na superficie do eletrodo é
registrada do potencial elétrico nele aplicado, gerando o voltamograma ciclico (MAGARELLI,
PUPE & SILVA, 2021).

A variacdo de fatores como a velocidade de varredura, a quantidade de varreduras
potenciais (ciclos), e as condi¢bes da solugdo como, por exemplo, concentracdo do analito,
natureza do eletrolito de suporte, e o pH, permitem um estudo aprofundado da reacédo
eletroquimica e, consequentemente, um possivel controle do processo (MAGARELLI, PUPE
& SILVA, 2021).

A voltametria ciclica vem sendo uma das técnicas mais utilizadas para obtencao de
eletrodos quimicamente modificados® por eletropolimerizacdo de um mondmero. O processo
consiste na formacdo de um filme polimérico na superficie do eletrodo de trabalho através da
oxidacdo eletroquimica do monbémero, dando origem a céations radicais que iniciam a
polimerizacdo (GOMES, 2018). A voltametria ciclica permite controlar a quantidade de
material que sera depositado na superficie do eletrodo, o que interfere diretamente na resposta
eletroquimica do eletrodo modificado obtido (ARAUJO, 2018).

A modificacdo ocorre na superficie do eletrodo de trabalho intencionalmente, cobrindo
a superficie do mesmo com o objetivo de melhorar a condutividade e o fluxo de elétrons, quando
se refere a respostas serem diferentes do eletrodo modificado e ndo modificado (LEITE, 2016).
De acordo com Cruz (2018), estudos com filmes poliméricos vem tendo grande notoriedade
por se obter materiais estaveis e reprodutiveis. Além disso, esses eletrodos modificados
possibilitam a criacdo de biossensores eletroquimicos capazes de detectar com alta

especificidade* e sensibilidade® diversos os analitos.

2 A dupla camada elétrica ocorre com o0 excesso de carga positiva em uma das camadas, e 0 excesso de carga
negativa na outra camada. A presenca dos contra-ions nas proximidades da superficie leva a esse excesso de carga,
mas em geral ela é eletricamente neutra (SCHONS, 2013).

3 S0 eletrodos que em suas superficies foram instauradas espécies quimicamente ativas com o intuito de ter
controle sobre sua seletividade e reatividade através da area compartilhada entre eletrodo/solucéo (SOUZA, 1997).
4 Segundo o dicionario Michellis, se trata de ter uma condicéo de resultado fixo e especifico direcionado com uma
Unica causa.

> De acordo com o dicionario Michaellis, é a potencialidade de reacdo imediata a um contato qualquer.
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2.2. As naftoquinonas e o lapachol

Naftoquinonas sdo substancias organicas consideradas metabolitos secundarios por
serem produzidas por algas, fungos e plantas. Os metabdlitos secundarios sdo compostos
naturais que apresentam atividade bioldgica produzidos em plantas, por exemplo, com objetivo
principal de protecio a estresses abioticos e bidticos®, por isso comumente possuem valores
nutricionais e farmacoldgicos importantes (BORGES & AMORIN, 2020). Os detalhes
quimicos estruturais das naftoquinonas estdo diretamente relacionados com a poténcia de sua
atividade biolégica (LOGROTA, 1987). SILVA et. al. (2012) apresentaram um artigo de
revisao bibliografica relatando todas as atividades propostas e comprovadas para as
naftoquinonas até a data de publicacdo, que trouxe enfoque a espécie de Bignoniaceae,
popularmente conhecida como Ipé.

O lapachol é um produto natural extraido a partir do cerne do Ipé, descrito pela primeira
vez por Paternd, em 1882, tendo sua estrutura quimica estabelecida por Hooker em 1896, que
entdio o identificou como uma naftoquinona, a 2-hidroxi-3-(3-metil-2-butenil)-1,4-
naftoquinona de peso molecular 242,26 g mol™* (ALENCAR, 2002). Esse composto apresenta
atividade bioldgica que vem sendo amplamente utilizada/estudada dentro da area da medicina
e farmacologia (COELHO, 2019).

Seus compostos bioativos trouxeram o interesse pelo estudo de deteccdo dos seus
subprodutos, como ¢ o caso da B-lapachona, estudo do seu perfil eletroquimico e criagdo de
eletrodos modificados com demais quinonas que, pudessem detectar outras substancias de
interesse. Esses e outros trabalhos vem sendo estudados e publicados no meio académico pela
facil acessibilidade e usabilidade do eletrodo, bem como a obtencdo do lapachol, e seus
satisfatorios resultados de atividade bioldgica.

Os detalhes quimico-estruturais das naftoquinonas se relacionam diretamente com a sua
potencialidade quanto a sua atividade, seja como antimicrobiano, antineoplasico ou de
toxicidade (ARAUJO, ALENCAR & NETO, 2002). De acordo com Oliveira et. al. 2012, o
comportamento eletroquimico do lapachol apresenta dois processos de oxidagdo que foram
analisados através de voltametria ciclica, onde os autores confirmam a influéncia direta da

velocidade de varredura no processo quimico juntamente com o processo eletroquimico.

® Estresses bidticos e abidticos sdo relacionados a fatores que geram danos, e recorrentemente, perdas nas
plantagdes. Suas divisdes sdo quanto aos bidticos, que ocorrem por serem vivos, como insetos, fungos, bactérias,
entre outros, e também os abidticos, que podem vir da falta de irrigacdo (EMBRAPA, 2013).
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Além disso, 0 composto apresentou atividade bioldgica e vem a ser utilizado/estudado
dentro da area da medicina e farmacologia por apresentar propriedades antifingicas,
antitumorais, anti-helmintica’, leishmanicida® e protetora (COELHO, 2019). Tem sua atividade
biologica datada em 1956, onde o ipé-roxo apresentou atividade antimicrobiana, sendo este
estudo realizado pelo Instituto de Antibiotico/UFPE (ALENCAR, 2002).

Um estudo do ano de 2021 utilizando complexos metélicos de ruténio-atovaquona e
ruténio-lapachol como substancia antimalaria em camundongos que foram infectados para
ensaio bioldgico, sendo uma proposta para tentar solucionar a apari¢cdo das novas cepas da
Maléria que apresentam uma maior resisténcia aos farmacos disponiveis (SOUSA, 2021).

O grupo de pesquisa do Laboratério de Organica e Eletroanalitica (LOE) do IF Goiano
Campus Urutai possui experiéncia de trabalhos anteriores envolvendo o lapachol e seus
derivados. Além da extracdo e da sintese destes compostos, 0 grupo tem pesquisado suas
aplicacdes no combate a fungos e pragas de interesse agricola e, também, no combate ao
carrapato bovino. Assim, o presente projeto iniciou o estudo eletroquimicos dessas substancias,
dado o alto potencial ja datado do lapachol e representa o primeiro passo para 0

desenvolvimento de uma nova linha de pesquisa no grupo LOE.

3. Materiais e Métodos

3.1. Extracédo do Lapachol

Para a obtencdo do lapachol a ser utilizado na pesquisa, foi realizada sua extracao
através da serragem do cerne do Ipé Roxo, seguindo as orientacdes da literatura
(FERREIRA,1996). Deste modo, foram adicionados a um erlenmeyer 20,177 g de serragem e
400 mL de solucdo de carbonato de sodio a 1% (Na.CO3). Essa solucdo foi mantida em repouso,
sendo agitada em alguns momentos, num periodo de 40 minutos. Apds isso, filtrou-se para
separar a serragem do extrato. Ao filtrado foi adicionado uma solucéo de acido cloridrico (HCI)
6 mol L gota a gota até ocorrer a formacdo de um precipitado de cor amarelada que foi

recolhido por filtracdo a vacuo com papel filtro e colocado em um dessecador.

7 Sdo propriedades ativas contra parasitas, onde muitos compostos com essa agdo sdo utilizados como drogas no
controle de proliferacao parasitario (FORTES & MOLENTO, 2013).

8 Propriedades leichmanicidas advém da potencialidade de compostos com agéo contra a leishmaniose, onde hoje
utiliza-se farmacos como o, antimoniato de N-metilglucamina (glucantime), que possui esta propriedade, para
controle da Leishmaniose (SILVA & OLIVEIRA, 2016).
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3.2. Estudo eletroquimico

Para a realizacdo deste estudo foram utilizados eletrodos carbono vitreo (ECV) como
eletrodos de trabalho, eletrodo de Ag/AgCI (KClsay) como referéncia, e como contra eletrodo
um fio de platina (Figura 2 A), sendo todos inertes nas solugdes utilizadas. Foi utilizada célula
eletroquimica de aproximadamente 5 mL com tampa que da suporte e acesso aos trés eletrodos
(Figura 2 B). Antes das medidas eletroquimicas a solucao foi desaerada por 5 minutos com
Argdnio 99% puro. Todos os estudos foram conduzidos em potenciostato lviumStat XRe
(Figura 2 C).

Figura 2. Equipamentos utilizados nos estudos eletroquimicos, sendo (A) eletrodo de referéncia (1), eletrodo
auxiliar ou contra eletrodo (2), e eletrodo de trabalho (3); (B) célula eletroquimica montada; e (C)

potenciostato lviumstat.

A superficie do eletrodo de trabalho foi previamente limpa em lixa d’agua P1200 e, em
seguida, lavada com agua destilada em abundéncia. Os demais eletrodos foram apenas lavados
com agua destilada em abundancia.

Durante todo o estudo buscou-se trabalhar com uma superficie eletroativa semelhante.
Para isso, foi definido um perfil padrdo do voltamograma do ECV limpo em solucédo equimolar
de hexacianoferrato(l1) e hexacianoferrato(l11) de potassio (KzFe (CN)s/KaFe (CN)e) (Figura 3)
no qual todos os eletrodos estavam recentemente lixados (superficie renovada) e foram
comparados por sobreposic¢ao dos voltamogramas. A escolha deste par redox se deve ao fato de
0 mesmo apresentar um comportamento eletroquimico muito bem conhecido e definido, sendo

considerado, portanto, como um padrdo eletroquimico (GOODING, 2006).
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Figura 3. Voltamograma ciclico obtido para ECV em solu¢do de 1 mM de Ki[Fe(CN)s]/Ks[Fe(CN)e]
contendo 0,5 mol L! de KNOs.
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Assim, a superficie eletroativa do eletrodo de trabalho foi avaliada em solucédo
equimolar de hexacianoferrato(ll) e hexacianoferrato(l11) de potassio (KzFe(CN)s/KaFe(CN)g )
(2,5 mmol L) contendo nitrato de potassio, KNOs, a 0,1 mol L™ como eletrélito de suporte.
As varreduras potenciais foram registradas entre -0,1 e +0,6 V, com 2 ciclos de varredura

potencial a 100 mV s

3.3. Eletropolimerizagéo do lapachol em tampéo fosfato pH 6,7

A eletropolimerizacéo foi realizada em solugéo tampao fosfato pH 6,7. Como o lapachol
é insolivel em meio aquoso com pH acido, 0 mesmo foi previamente solubilizado em metanol.
Sendo assim, foi pesada uma massa de aproximadamente 0,001g da amostra para 1 mL do
metanol, onde 0,2 mL dessa solucdo foram adicionadas na solugdo tampéo, resultando a
concentragdo de 4,13.10° mol L. Foram realizados ciclos potenciais entre -0,7 e +0,8 V a 50
mV s para obtenc&o do filme de lapachol na superficie do ECV. O eletrodo modificado obtido

foi chamado de ECV/polilapachol.

3.4. Estudo das velocidades de Varredura
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Foram realizadas eletropolimerizacbes em diferentes velocidades de varredura para
verificar a influéncia da mesma sobre as reacdes eletroquimicas e quimicas que ocorrem no
processo. Os testes foram conduzidos a 10, 30, 50, 70, 90 e 100 mV s em janela de potencial

igual de -0,7 a +0,8 V num total de 10 ciclos.

3.5. Estudo da troca ionica do ECV/lapachol

Considerando que a mistura equimolar de hexacianoferrato(ll) e hexacianoferrato(l1)
de potéssio (KsFe(CN)s/KsFe(CN)s) consiste em um sonda redox aniénica (Figura 4), sua
interacdo com o filme eletrogerado de lapachol (ECV/polilapachol) foi investigada. Para isso,
seu perfil voltamétrico em ECV foi comparado ao ECV/polilapachol, com varreduras potenciais
entre +0,65 a-0,25 V a 100 mV s* obtidas imediatamente ap6s imers&o dos eletrodos na solugéo

e, também, ap6s 30 minutos de contato entre eles.

Figura 4. (A) Apresenta a estrutura do hexacionoferrato(ll) de potéssio. (B) Apresenta a estrutura do
hexacianoferrato(l11) de potéassio.
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4. Resultados e Discusséo
4.1. Extragéo do Lapachol

Ao iniciar a separacdo da serragem a ser utilizada, pode ser observado uma aparéncia
mais clara e o seu cheiro caracteristico mais fraco, podendo ser explicado quanto ao tempo de
sua obteng&o. Sendo assim esperou-se um rendimento menor, se comparado a uma serragem

obtida mais recentemente.
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Para extrair o lapachol utilizou-se solugdo 1% de carbonato de sddio (Na.COs), onde o
anion carbonato desprotona a hidroxila do lapachol originando sua espécie idnica que € soluvel
em agua e possui coloracao avermelhada. Ao adicionar a esta solucdo filtrada uma solucéo de
acido cloridrico (HCI) 6 mol L? ocorreu a precipitagdo do lapachol, pois sua hidroxila é
protonada com o H* disponivel em solugéo, tornando 0 menos soltvel e mudando a coloragao

da solucéo de vermelho para o amarelo (Figura 5).

Figura 5. Férmulas estruturais do lapachol em meio basico (Na2CO3) e em meio acido (HCI).

OH

Fonte: ARAUJO, 2019.

Nesta etapa encontrou-se uma dificuldade na precipitacdo do lapachol, pois mesmo ao
adicionar a solucéo de acido cloridrico (HCI) 6 mol L* ele ndo precipitou com tanta facilidade
(Figura 6 A). Assim, os cuidados na etapa de filtracdo foram redobrados para evitar perdas do
produto no processo (Figura 6 B). E assim, com o precipitado depositado no papel filtro, o
lapachol obtido foi armazenado em dessecador.

Figura 6. (A) Lapachol apds a adi¢do de HCI. (B) Filtracéo a vacuo do Lapachol precipitado.
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Durante a sua filtracdo e secagem, percebeu-se um rendimento abaixo do esperado, e
com isso decidiu-se a utilizacdo de um material anteriormente extraido para realizar o estudo,
surgindo entdo uma verificacdo do motivo deste rendimento abaixo do esperado através de uma

outra pesquisa.

4.2. Eletropolimerizacéo do lapachol em tampéo fosfato pH 6,7

Para que uma substancia seja eletropolimerizada na superficie de um eletrodo é
necessario que cations radicais sejam eletrogerados a partir da perda de um elétron (oxidacéao)
do mondmero, sendo esta chamada de etapa eletroquimica. Uma vez formados estes cations
radicais reagem com outras moléculas do mondmero e de outros cations radicais para formar
uma nova substancia na superficie do eletrodo, sendo esta chamada de etapa quimica. Desta
forma, a cada nova varredura potencial novas camadas do filme polimérico vai se depositando
na superficie do eletrodo. O eletrodo resultante desse processo é chamado de eletrodo
modificado.

A eletropolimerizacio do lapachol a 50 mV s* entre -0,7 e +0,8 V (Figura 7-A). Dois
processos redox reversiveis sao observados ao longo da eletropolimerizagdo. O par redox a—b
ocorre em-0,30 V e -0,45 V, respectivamente, cujas correntes de pico vao diminuindo ao longo
das varreduras potenciais. Tal processo foi atribuido ao lapachol e ocorre de forma estavel
qguando a varredura potencial ocorre entre -1,0 e 0,0 V, ou seja, ndo € determinante para a
eletropolimerizacdo.

J& o par redox ¢ — d que ocorrem em -0,1 e -0,2 V, respectivamente, apresentam
correntes de pico que vao aumentando levemente durante a eletropolimerizacéo tendendo a uma
estabilidade. Esse par foi atribuido a formacdo do polilapachol na superficie do eletrodo que
ocorre devido a oxidacdo do lapachol observada no processo e em +0,75 V, esta oxidacéo é
irreversivel e sua corrente de pico diminui consideravelmente nas primeiras varreduras
potenciais e tende a estabilidade, indicando que a espécie é consumida durante a polimerizacéo.

E valido salientar que todos os potenciais de pico sofrem um sutil deslocamento ao longo
da eletropolimerizacao. Isso ocorre devido a deposicdo do filme de polilapachol na superficie
do eletrodo a cada nova varredura potencial, o que dificulta a transferéncia eletrénica na dupla
camada elétrica aumentando a energia necessaria para que 0S processos eletroquimicos

ocorram.
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Figura 7. Voltamogramas ciclicos obtidos para ECV em solugdo tampédo fosfato 4,0 102 mol L pH 6,7
contendo 0,2 mL de lapachol dissolvido em metanol a 4,0 mol L.
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Para verificar se o filme polimérico eletrogerado se mantém na superficie do eletrodo,
foram registrados voltamogramas ciclicos antes e apds a eletropolimerizacdo (Figura 8). O
resultado deixa claro a obtencdo do ECV/polilapachol com a presenca dos processos redox
reversiveis observados entre -0,2 e -0,3 V. Além disso, a corrente capacitiva é maior para este
eletrodo indicando maior resistividade devido a modificacéo da sua superficie.
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Figura 8. Voltamogramas ciclicos obtidos para ECV (preto) e ECV/polilapachol (vermelho) em solugédo
tampéo fosfato 4,0 102 mol L pH 6,7.
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4.3. Estudo influéncia da velocidade de varredura na eletropolimerizacéo do lapachol em

tampéo fosfato pH 6,7

A velocidade de varredura potencial é um fator muito importante em uma
eletropolimerizacdo, pois, interfere diretamente nas etapas eletroquimica e quimica da reacao
de polimerizacdo que ocorre na dupla camada elétrica. De modo geral, baixas velocidades de
varredura tendem a favorecer a etapa quimica, ou seja, a reacdo entre 0s cations radicais
eletrogerados pela oxidacdo do monémero ou com outras moléculas ndo oxidadas do
mondmero. Assim, a etapa quimica tem mais tempo para acontecer e com menor quantidade de
espécies reativas. J& em velocidades de varredura maiores a reagdo quimica tem menos tempo
para acontecer, e a quantidade de céations radicais eletrogerados € maior, levando a uma

formacdo menos organizada do polimero.

Se por um lado baixas velocidade de varredura tendem a produzir um filme polimérico
mais organizado e com processo redox bem nitidos, por outro altas velocidades de varredura
tendem a produzir filmes com maiores valores de corrente de pico. Tal comportamento foi

observado na Figura 9, onde ¢ possivel observar que a 10 mV s™* o mondémero no foi totalmente
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consumido (oxidagdo em torno de +0,75 V) e as correntes de pico foram tdo baixas ao ponto de

registrar muitos ruidos devido ao limite do equipamento.

Figura 9. Voltamogramas ciclicos obtidos para ECV em solugéo tampao fosfato 4,0.10 mol L pH 6,7,

contendo 0,2 mL de metanol com lapachol dissolvido a 4 pmol L.
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Ao analisar os resultados obtidos, decidiu-se trabalhar com a velocidade de 50 mV s
pois, apresentou uma fluidez maior que os demais, que pode ter sido gerada por interferéncia,

baixa tensdo, ou outros empecilhos durante o processo.
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4.4. Estudo da troca ibnica

O perfil voltamétrico da sonda redox anidnica Ka[Fe(CN)s]/K3[Fe(CN)g] foi obtido para
ECV e para ECV/polilapachol (Figura 10). O resultado mostrou uma reducdo de 100% nas
correntes de pico anddicas e catddicas para ECV/polilapachol. Tal resultado sugerem que
polilapachol apresenta carater aniénico, pois, as alteracdes nas correntes e nos potenciais de
pico indicam que 0 mesmo ndo tem afinidade pela sonda aniénica. Essa informacao é valiosa
para uma futura aplicacdo desse eletrodo modificado na construcdo de um biossensor
eletroquimico, pois a imobilizacdo de biomoléculas carregadas negativamente na sua superficie

provavelmente ndo seré efetiva.

Figura 10. Voltamogramas ciclicos obtidos para ECV (preto) e para ECV/polilapachol (vermelho) em solucéo
de 1 mM de Ky[Fe(CN)s]/Ks[Fe(CN)s] contendo 0,5 mol L' de KNOs. Os voltamogramas para

ECV/polilapachol foram registrados ap6s 30 minutos de contado do eletrodo com a solugéo.
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Além disso, o resultado € também uma alternativa para provar que a superficie do ECV
foi realmente modificado com o filme de polilapachol e que, mesmo apds consecutivas lavagens
da mesma com &gua destilada, o eletrodo continua modificado indicando uma forte ligagdo do

filme com a superficie do eletrodo.
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5. Considerac0es Finais

O seguinte estudo visava estudar as atividades fungicidas do Lapachol em fungos patgenos
presentes na soja, mas com imprevistos devidos a pandemia da Covid-19, como a falta de 6nibus para a
locomocéo da aluna até a universidade, e a falta de acesso ao laboratdrio de microbiologia do Instituto
Federal Goiano Campus Urutai, a pesquisa foi reestruturada para uma nova linha de estudo, a
eletroquimica.

Os resultado apresentados puderam comprovar a formacéao do filme polimérico na superficie do
eletrodo, sendo este resistente mesmo apo6s lavado com agua destilada em sua superficie. Além disso,
foi possivel comprovar que a velocidade em si ndo altera a cinética quimica da reagéo redox de formacéo
do filme na superficie do eletrodo, o que pode ser comprovado com a observacgao dos voltamogramas e
a presenga dos mesmos pares redox.

Como também o estudo da troca idnica nos proporcionou o entendimento da sua interag&o,
sendo ele uma possivel sonda ani6nica por nao ter tido interacdo de suas correntes de pico catddicas e
anodicas com a solugéo de ferri/ferro.

Através deste trabalho foi possivel ter um bom direcionamento de quais parametros seguir para
a formacdao do filme polimérico com o nosso polimero, mas também de entender um pouco quanto as
suas caracteristicas, de forma que se tem conhecimento da necessidade de refazer alguns estudos com
outras sondas, testes de concentracédo, anélise de ciclos, para uma melhor defini¢do destes parametros.

Deste modo, os estudos eletroquimicos realizados estdo apenas no inicio, sendo que eles serdo
continuados em uma outra pesquisa, visando sua continuidade e revisdo quanto aos ensaios ja realizados

que apresentaram problemas.
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