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Objetivos

O presente trabalho tem como objetivo a
determinacao da correlagao entre a area de um
eletrodo modificado com ouro nanoporoso
(NPG) e parametros experimentais como limite
de deteccdo, sensibilidade e densidade de
corrente para resposta de nitrito.

Métodos e Procedimentos

A estrutura de ouro nanoporoso foi obtida pelo
método DHBT (Dynamic hydrogen bubble
template), onde, em uma solugdo de acido
cloroaurico 5 mM em agitagao, um potencial de
-4\ foi aplicado por 5 s e 60 s, na intengéo de
mudar a espessura do filme. Todas as solugdes
de nitrito foram preparadas a partir de nitrito de
sédio solido (Sigma Aldrich, pureza >99%).
Experimentos amperométricos com nitrito
foram conduzidos em um potencial de 0,84 V.

J& para as DPVs (Differential pulse
voltammetry  ou, voltametria de pulso
diferencial), os parametros  otimizados

utilizados foram: Modulation amplitude: 0,025;
Modulation time: 0,025 s; Interval time: 0,1 s;
Step potential: 0,002 para NPG de 5 s, e
Modulation amplitude: 0,020; Modulation time:
0,025 s; Interval time: 0,1 s; Step potential:
0,002 para NPG de 60 s. Medidas
eletroquimicas foram realizadas com um
potenciostato PGSTAT128N (Metrohm Autolab)
por meio do software NOVA 1.11.

Resultados

Os resultados dos experimentos
amperométricos apresentados na Figura 1
mostram melhores resultados  quando

comparados com os apresentados na Figura 2.
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Figura 1: Amperometrias obtidas usando um
microeletrodo modificado com NPG (eletrodeposicédo
de 5 s) durante adi¢cdes consecutivas de nitrito. E =
0.84 V. Concentragdes na imagem indicadas em uM.
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Figura 2: Amperometrias obtidas usando
microeletrodo modificado com NPG (eletrodeposicédo
de 60 s) durante adi¢cdes consecutivas de nitrito. E =
0.84 V. Concentragdes na imagem indicadas em uM.

Nos experimentos amperomeétricos,
observou-se um limite de detecgdo de 50 pM
para o eletrodo modificado com NPG por
eletrodeposi¢cdao de 5 s, enquanto o valor foi
muito mais alto (500 yM) ao se trabalhar com o
eletrodo modificado com NPG por
eletrodeposicao de 60 s.

Os resultados dos experimentos realizados por
DPV na Figura 3 foram melhores quando
comparados com os obtidos na Figura 4, com a
distorgdo causada pela mudanga da linha base
sendo menos perceptivel.
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Figura 3: DPVs obtidos usando microeletrodo
modificado com NPG (eletrodeposigéo de 5 s) em
solugdes com diferentes concentragdes de nitrito.
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Figura 4: DPVs obtidos usando microeletrodo
modificado com NPG (eletrodeposi¢céo de 60 s) em
solugdes com diferentes concentragdes de nitrito.

Nos experimentos realizados por DPV,
obteve-se um limite de detecgao visual de 10
MM e um limite de deteccao calculado de 3 uM
para o eletrodo modificado com NPG por
eletrodeposicdo de 5 s. Ja para o eletrodo
modificado com NPG por eletrodeposicdo de
60 s, a resposta ndo foi adequada para a
determinagao do limite de detecgao.

Conclusoes

A modificacdo da superficie de eletrodos de
ouro pela criagdao de estruturas nanoporosas
causa um aumento na area eletroativa e
exposicdo de sitios cataliticos. Como
consequéncia, observa-se aumento da corrente
e facilitagdo de processos eletrédicos.

Nos experimentos amperométricos, a diferenga
observada entre os limites de detecgéo se deve
ao fato de que o processo eletrédico ocorre nas
camadas mais externas do filme. Portanto, o
analito ndo penetra nas camadas mais internas
do filme as quais, todavia, contribuem para o
aumento da corrente capacitiva. Como
consequéncia, a razdo sinal/ruido é favorecida
para flmes menos espessos.
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Ja a diferenca observada no caso dos
experimentos com a DPV pode ser atribuida a
mudanga constante da linha base, causada
pela maior quantidade de oxidos e maiores
correntes capacitivas, resultantes da maior
area eletroativa. Testes adicionais com o
eletrodo de NPG 60 s precisam ser realizados.
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