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RESUMO
Este trabalho teve como objetivo melhorar a detec¢do voltamétrica do resorcinol por meio do

desenvolvimento de um eletrodo de pasta de carbono modificado com grafite oxidado, visando aumentar
a sensibilidade e a eficiéncia de transferéncia de carga. A metodologia consistiu na oxidacdo quimica do
grafite em meio acido concentrado, seguida da preparac¢do da pasta contendo 75% de éxido de grafite e
25% de parafina liquida, posteriormente inserida em suporte apropriado para uso como eletrodo de
trabalho. As analises foram realizadas por voltametria de onda quadrada em meio acido (H.SO4 0,02 mol
L™). Os resultados demonstraram ganho significativo de corrente de pico e reducdo do sobrepotencial de
oxidacdo em comparacdo a eletrodos de pasta de carbono ndo tratados, indicando melhoria na érea
eletroquimica ativa e na cinética de transferéncia eletrbnica. A curva analitica apresentou excelente
linearidade (R2 = 0,997) na faixa de 25-225 umol L', com sensibilidade de 0,03721 pA-uM™. Os limites
de detec¢do (LOD) e de quantificagdo (LOQ) foram estimados em 9,3 pmol L' e 31,0 pmol L™,
respectivamente, evidenciando a viabilidade do método para determinacdo do resorcinol em amostras
ambientais. Os ensaios de recuperacdo confirmaram boa exatiddo e aplicabilidade pratica do sensor
desenvolvido.

Palavras-chave: Resorcinol; Grafite oxidado; Eletrodo de pasta de carbono; Voltametria de onda
quadrada; Sensor eletroquimico.

ABSTRACT

This study aimed to improve the voltammetric detection of resorcinol through the development of
a carbon paste electrode modified with oxidized graphite, seeking enhanced sensitivity and charge
transfer efficiency. The methodology consisted of the chemical oxidation of graphite in concentrated
acidic medium, followed by the preparation of a paste containing 75% graphite oxide and 25% liquid
paraffin, which was subsequently inserted into an appropriate holder for use as the working electrode.
The analyses were performed by square-wave voltammetry in acidic medium (0.02 mol L™ H:SO.). The
results demonstrated a significant increase in peak current and a reduction in oxidation overpotential
compared to untreated carbon paste electrodes, indicating an improvement in the electroactive surface
area and in the electron transfer kinetics. The analytical curve exhibited excellent linearity (R?2 = 0.997)
within the concentration range of 25-225 umol L™, with a sensitivity of 0.03721 uA-uM™. The limits of
detection (LOD) and quantification (LOQ) were estimated at 9.3 umol L™ and 31.0 umol L7,
respectively, demonstrating the method’s suitability for the determination of resorcinol in environmental
samples. Recovery studies confirmed good accuracy and practical applicability of the developed sensor.
Keywords: Resorcinol; Oxidized graphite; Carbon paste electrode; Square-wave voltammetry;
Electrochemical sensor.

1. INTRODUGAO detecgdo, especialmente em matrizes aquosas.

O resorcinol (1,3-di-hidroxibenzeno) ¢é
um composto amplamente empregado em
diversos setores industriais, incluindo a
fabricagdo de pneus para automoveis, colagem
para madeira, produtos dermatoldgicos, tinturas
capilares, farmacos e sintese orgénica. Apesar
de sua relevancia econdmica, trata-se de uma
substancia potencialmente téxica, com elevada
solubilidade em agua, o que favorece sua
dispersdo no meio ambiente e aumenta o risco
de contaminagdo de corpos hidricos. A
exposicdo ao resorcinol pode provocar efeitos
adversos a salde humana, como alteracbes no
funcionamento da tireoide, distirbios no sistema
nervoso central e impactos hematoldgicos, além
de riscos durante a gestacdo. Diante desse
cenario, torna-se fundamental 0
desenvolvimento de  métodos  analiticos
sensiveis, seletivos e confiaveis para sua

Técnicas eletroquimicas, como a voltametria
ciclica e a voltametria de onda quadrada,
destacam-se como alternativas promissoras, pois
permitem investigar o comportamento redox do
composto e possibilitam a construcdo de
sensores capazes de atuar no monitoramento
ambiental e no controle de qualidade
(BONECHI, M., 2022).

Os eletrodos de pasta de carbono (CPE)
destacam-se  amplamente  em  sistemas
eletroquimicos devido as suas vantagens
operacionais e analiticas. Entre os diferentes
tipos de eletrodos utilizados, o CPE apresenta
preparo simples, baixo custo de fabricagdo e
elevada versatilidade para  modificagdes
quimicas e estruturais. Uma de suas principais
vantagens € a possibilidade de renovacdo da
superficie ativa, que pode ser realizada por
simples polimento  mecénico, garantindo
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reprodutibilidade e manutencdo da atividade
eletroquimica. Além disso, esses eletrodos
exibem baixa corrente residual (ou corrente
capacitiva), o que reduz significativamente o
ruido de fundo e melhora a relacéo sinal/ruido
nas medi¢des. Associado a uma ampla janela de
potencial e baixa resisténcia elétrica, torna-se
uma alternativa altamente atrativa para
aplicagBes  analiticas,  especialmente  no
desenvolvimento de sensores eletroquimicos
sensiveis e de baixo custo (ACHACHE, M. et
al, 2025).

O grafite oxidado (GrO) é um material
carbondceo  funcionalizado com  grupos
oxigenados, como carboxilas (-COOH) e
hidroxilas (—-OH), distribuidos nas superficies e
bordas das laminas de grafeno. Essa
funcionalizagdo confere caréater hidrofilico ao
material e elevada capacidade de dispersdo em
meio aquoso e em determinados solventes
organicos (GULABOSKI, R.; MIRCETSKI, V.,
2024). Diferentemente do grafite ndo oxidado,
predominantemente  hidrofébico, o GrO
apresenta maior reatividade superficial e &rea
ativa efetiva.

A funcionalizacdo do grafite com
grupos oxigenados favorece a interacdo com
compostos fenolicos, como o resorcinol, por
meio da formacéo de pontes de hidrogénio e do
aumento da afinidade adsorptiva na interface
eletrodo/solucdo, o que pode intensificar a
transferéncia de carga e elevar a sensibilidade
do sistema eletroquimico; além disso, o éxido
de grafite destaca-se como material promissor
em aplicagBes eletrdnicas e como precursor para
a sintese de nanoparticulas metélicas (LEE, D.
W.; SEO, J. W., 2011). Paralelamente, a
utilizagdo de acido sulftirico (H.SO4) como
eletrélito de suporte assegura elevada forca
ibnica, promovendo o blindamento do campo
elétrico no seio da solugdo e garantindo que o
transporte das espécies eletroativas ocorra
predominantemente por difusdo, com supressao
dos efeitos de migracdo e conveccdo
(ELGRISHI, N., et al, 2018). A alta
condutividade proporcionada pelo meio acido
reduz a resisténcia O6hmica e a queda de
potencial (iR drop), favorecendo respostas
faradaicas mais  definidas e intensas
(NGAMCHUEA, K. et al., 2020), além de
disponibilizar protons que participam dos
mecanismos de transferéncia acoplada de
elétrons.

O presente trabalho tem como objetivo
desenvolver e caracterizar um eletrodo de pasta
de carbono modificado com grafite oxidado,
com a finalidade de aprimorar a sensibilidade e
0 desempenho analitico na determinagdo
voltamétrica de resorcinol em meio 4cido. Para

alcancar esse propésito, propde-se realizar a
oxidagdo quimica do grafite em p6 visando a
obtencéo de 6xido de grafite (GrO), preparar 0s
eletrodos de pasta de carbono modificados e
avaliar sua estabilidade e reprodutibilidade,
investigar o comportamento eletroquimico do
eletrodo modificado por meio da técnica de
voltametria de onda quadrada, construir a curva
analitica para a determinacdo do resorcinol e
calcular os principais parametros analiticos, tais
como limite de deteccdo (LOD), limite de
quantificagdo (LOQ), faixa de linearidade e
sensibilidade, além de avaliar a repetibilidade, a
estabilidade e a aplicabilidade do eletrodo em
amostras reais.

2. MATERIAIS e METODOS (Atualizado
com VOQ)
2.1. Reagentes e Solugdes

A solucdo analitica utilizada neste
estudo foi preparada a partir de resorcinol (RES)
Sigma-Aldrich, pureza 99% (ReagentPlus®), de
grau analitico, assegurando elevada pureza e
minimizacdo de possiveis interferentes que
poderiam comprometer a resposta
eletroquimica. Inicialmente, foi preparada uma
solucdo estoque com concentracdo de 10 mM
em 4gua destilada, garantindo completa
dissolucdo do analito. A partir dessa solugéo
estoque, as solucgBes de trabalho foram obtidas
por diluicBes apropriadas, realizadas
imediatamente antes das analises, a fim de
preservar a estabilidade do composto e
assegurar precisao nas concentracdes
empregadas nos ensaios voltamétricos.

O eletrélito de suporte utilizado nas
analises foi o acido sulfurico (H.SOs) na
concentracdo de 0,02 mol L. A escolha desse
meio 4cido fundamenta-se na necessidade de
garantir condigBes eletroquimicas estaveis
durante as medicBes, promovendo adequada
condutividade da solucdo e reduzindo efeitos
resistivos na célula eletroquimica. Além disso, a
elevada disponibilidade de prdétons no meio
favorece os processos de transferéncia acoplada
de elétrons e prétons envolvidos na reacdo
redox do resorcinol, contribuindo para maior
definicdo dos picos voltamétricos e melhor
reprodutibilidade dos resultados.

2.2. Preparacéo do Grafite Oxidado e do
CPE

A modifica¢do do grafite foi realizada
por meio de um processo de oxidacdo quimica
adaptado da metodologia descrita por Santos, J.
S. et al. (2020), semelhante ao método de
Hummers. Inicialmente, o grafitt em poé
(Sigma- Aldrich, tamanho de particula < 20 pm)
foi submetido a oxidacdo em meio &cido
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concentrado, utilizando acido sulfarico (HzSOsa,
96%). A reacdo foi conduzida sob controle
rigoroso de temperatura, com resfriamento em
banho de gelo para evitar superagquecimento e
garantir maior seguranca e controle do processo
oxidativo.

Ap6s o periodo de agitagdo controlada,
0 material obtido foi filtrado a vacuo por meio
de membrana com porosidade de 0,42 pm. O
solido resultante (6xido de grafite) foi
submetido a sucessivas lavagens com Aagua
destilada até que o filtrado atingisse pH neutro,
assegurando a remocdo de residuos 4cidos e
subprodutos da reacdo. Por fim, o material foi
seco em estufa a 60 °C até completa remocéo da
umidade, obtendo-se o éxido de grafite pronto
para aplicacdo na modificagdo dos eletrodos.

Para a preparagdo da pasta, foram
utilizados 0,075 g de 6xido de grafite (75%) e
0,025 g de parafina liquida (25%), totalizando
0,100 g de materia. A mistura foi
homogeneizada por maceragdo manual em
almofariz durante aproximadamente 25 minutos,
até obtencdo de uma pasta uniforme e
consistente.

Em seguida, a pasta obtida foi inserida
em bastonetes plasticos cilindricos com volume
aproximado de 0,18 mL, resultando em
eletrodos com area geométrica de 0,0256 cmz2. O
contato elétrico foi estabelecido por meio de um
fio de cobre acoplado a extremidade posterior
do suporte, garantindo adequada condugdo
elétrica durante as medicdes eletroquimicas.

2.3. Instrumentacdo e Célula Eletroquimica

As medicbes eletroquimicas foram
realizadas a temperatura ambiente (25 £ 1 °C)
utilizando um potenciostato/galvanostato
PGSTAT128N Autolab (Ecochemie, Utrecht),
interfaciado a um computador e controlado pelo
software NOVA versdes 2.1, empregados para
aquisicao e tratamento dos dados experimentais.

As analises foram conduzidas por
voltametria de onda quadrada (SWV) em uma
célula eletroquimica convencional de trés
eletrodos, composta por um eletrodo de trabalho
de pasta de carbono (CPE), um eletrodo de
referéncia Ag/AgCl (3,0 mol L' KCl) e um
eletrodo auxiliar constituido por fio de platina.
A célula eletroquimica apresentava volume total
de 10 mL, contendo como eletrdlito de suporte
acido sulfurico (H2S04) 0,02 mol L.

O desempenho eletroquimico dos
eletrodos foi avaliado utilizando como espécie
sonda o isémero  1,3-di-hidroxibenzeno
(resorcinol). Para a construgdo da curva
analitica, foram realizadas adi¢Bes sucessivas de
aliquotas da solucdo estoque de resorcinol (10
mmol L), preparada em H.SO4 0,02 mol L™,

diretamente na célula eletroquimica, mantendo-
se constante o volume final da solu¢do em 10
mL. As adi¢cbes foram conduzidas de modo a
obter concentracGes finais de 25, 50, 75, 100,
125, 150, 175,200 e 225 pmol L™ do analito na
solucdo eletroquimica.

2.4. Procedimento Experimental e
Parametros de VOQ

A etapa de anélise por Voltametria de
Onda Quadrada (VOQ) foi realizada
empregando frequéncia de 40 Hz, com potencial
inicial fixado em 0,8 V e potencial final em 1,15
V, abrangendo a regido de oxidacdo do analito.
A amplitude do pulso foi ajustada para 0,009 V,
enguanto o incremento de potencial (step) foi
definido em 0,005 V, garantindo adequada
resolucdo do pico voltamétrico e compromisso
entre sensibilidade e relacéo sinal-ruido. Antes
de cada varredura, foi estabelecido um tempo de
estabilizacdo de 5 segundos, permitindo o
equilibrio da interface eletrodo/solucdo e
minimizando oscilag¢des iniciais de corrente. A
frequéncia de 40 Hz favorece maior intensidade
de corrente faradaica, contribuindo para o
aumento da sensibilidade analitica, enquanto a
amplitude de 9 mV evita alargamento excessivo
do pico e manttm boa definicdo do sinal
diferencial (AI). O intervalo de varredura entre
0,8 e 1,15 V foi selecionado para garantir a
completa observacdo do processo de oxidacao
dentro da janela eletroquimica operacional do
sistema.

2.5. Tratamento de Dados

As curvas analiticas foram construidas
por meio do grafico da corrente de pico
resultante (Alp) em fungdo da concentragdo de
resorcinol, permitindo a obtencdo da equacédo da
reta por regressdo linear. Os limites de deteccéo
(LOD) e de quantificacdo (LOQ) foram
determinados com base na inclinacdo da curva
analitica e no desvio padrdo do sinal do branco,
seguindo os critérios estatisticos estabelecidos
para métodos eletroanaliticos.

3. RESULTADOS E DISCUSSAO
3.1 Efeito da Velocidade de Varredura

A Figura 1 apresenta as relaces Ip x v,
Ip x vt’2 e log Ip x log v, utilizadas para
investigar 0 mecanismo de controle do processo
eletroquimico do resorcinol no eletrodo de pasta
de carbono oxidado. Observa-se inicialmente
que, no grafico Ip x v, a corrente de pico
aumenta com o aumento da velocidade de
varredura, evidenciando dependéncia direta
entre o sinal eletroquimico e a taxa de varredura
aplicada. Contudo, a simples proporcionalidade
ndo é suficiente para definir o regime de
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controle, sendo  necessaria a  analise

complementar por meio das relagdes Ip x vi/2e
log Ip x log v.

O gréafico Ip em funcdo de vi/2
apresenta tendéncia linear bem definida,
caracteristica tipica de processos controlados
por difusdo, conforme descrito pela equagéo de
Randles—Sev¢ik para sistemas difusionais. Essa
linearidade indica que a corrente de pico é
predominantemente governada pelo transporte
de massa do resorcinol da solugdo para a
interface eletrodo/solu¢do, com contribuicéo
limitada de fendmenos de adsorcdo superficial.
Em sistemas dominados por adsorcéo, a relagao
esperada seria linear com v, e ndo com v/,

A andlise logaritmica reforca essa
interpretacdo. No gréafico log Ip x log v, a
inclinacdo obtida foi aproximadamente 0,21 +
0,01 (R? = 0,992). Teoricamente, para um
processo puramente difusional, o valor esperado
da inclinagdo é préximo de 0,5, enquanto para
processos controlados por adsor¢do o valor
tende a 1,0. Embora o valor experimental seja
inferior ao valor ideal de 0,5, a alta linearidade
(R? elevado) indica que existe dependéncia
sistematica entre Ip e v. O valor reduzido pode

11.0

estar associado a limitagBes experimentais,
como contribuicdo capacitiva da superficie
oxidada, pequena resisténcia 6hmica ou cinética
de transferéncia de carga ndo totalmente
reversivel, fatores que podem diminuir a
inclinacdo aparente sem descaracterizar o
controle difusional predominante.

A concordancia entre a linearidade de

Ip x v1’2 ¢ 0 comportamento observado em log
Ip x log v confirma que o processo de oxidagdo
do resorcinol ocorre majoritariamente sob
controle difusional, descartando adsorcdo
dominante. Esse comportamento é compativel
com um eletrodo de pasta de carbono oxidado
sem modificadores cataliticos, no qual a
resposta eletroquimica é governada
principalmente pelo transporte de massa do
analito até a superficie eletroativa, e nao por
acumulacéo superficial significativa.

De forma integrada, os trés gréficos
demonstram que o mecanismo eletroquimico do
sistema € essencialmente difusional, com
possiveis pequenas contribuicbes capacitivas
decorrentes da presenca de grupos oxigenados
na superficie do carbono oxidado, mas sem
evidéncia de processo controlado por adsorcéo.
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Figura 1. Investigacdo do regime de transporte de massa na oxidagdo do resorcinol a partir das relagdes Ip x v, Ip x vt’2 e log Ip x

log v em eletrodo de pasta de carbono oxidado.

3.2. Estudo Analitico

3.2.1 Curva Analitica: Faixa de linearidade e
céalculo do Limite de Deteccdo (LOD) e
Limite de Quantificacdo (LOQ).

Revista O Universo Observavel

A curva de calibracdo do resorcinol
obtida utilizando o eletrodo de pasta de carbono
oxidado apresentou comportamento linear na
faixa de concentracdo investigada, conforme
evidenciado pelo elevado coeficiente de
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correlagdo linear (R2 = 0,99658). Esse resultado
indica uma resposta eletroquimica reprodutivel
e proporcional a concentragdo do analito,
demonstrando que o processo de oxidagdo do
resorcinol ocorre de forma consistente na
superficie do eletrodo modificado apenas pela
oxidacdo do carbono. A inclinagcdo da curva
analitica  (0,03721 pA-uM™") reflete a
sensibilidade do sistema, indicando que a
oxidacdo superficial do eletrodo contribui para o
aumento da area eletroquimica ativa e para a
melhoria da transferéncia de carga.

O valor do intercepto relativamente
(0,3126+0,1155 pA), sugere que a corrente de
fundo do sistema é moderada e estével,
caracteristica tipica de eletrodos de pasta de
carbono oxidado, nos quais a presenca de
grupos oxigenados superficiais pode aumentar a

10

corrente  capacitiva sem  comprometer
significativamente a resposta faradaica. A partir
desses parametros, os limites de detec¢do (LOD
=9,3 umol-L™") e de quantificacdo (LOQ = 31,0
pmol-L) foram determinados, indicando que o
eletrodo é capaz de detectar concentracBes
relativamente baixas de resorcinol, embora a
quantificacdo  confidvel esteja restrita a
concentracbes acima de aproximadamente 30
pmol-L.

Comparativamente, esses valores de
LOD e LOQ sdo compativeis com aqueles
reportados na literatura para eletrodos de
carbono  ndo dopados ou levemente
modificados, confirmando que a oxidacdo do
eletrodo, por si s6, ja promove uma melhoria na
resposta analitica em relacdo a eletrodos de
pasta de carbono néo tratados.
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Figura 2. Curva de calibracéo do resorcinol (25-225 pmol L™) obtida por SWV em eletrodo de pasta de carbono modificado.

A figura 3 apresenta os voltamogramas
obtidos para concentragdes crescentes do analito
(25 a 225 M), evidenciando aumento
progressivo da corrente de pico (Ip) em funcéo
do potencial aplicado (E vs. Ag/AgCl), com
crescimento aproximadamente proporcional da
intensidade do sinal & medida que a
concentragdo aumenta, variando de cerca de 4
MA (25 pM) até aproximadamente 43 pA (225
uM), o que indica comportamento tipico de
processo controlado por difusdo, no qual a
corrente faradaica é diretamente dependente da
quantidade de espécie eletroativa disponivel na
interface eletrodo/solucdo; observa-se que o
potencial de pico permanece praticamente
constante ao longo das diferentes concentragdes,
sugerindo que o mecanismo eletroquimico néo
se altera no intervalo estudado e que ndo ha
limitacdo cinética significativa nem efeitos de
saturacdo superficial evidentes, reforcando a

predominancia do transporte de massa como
etapa determinante; o perfil do pico, com
aumento até aproximadamente 990-1000 mV
seguido de decaimento gradual da corrente, é
caracteristico de processo anddico quase
reversivel, mantendo forma semelhante em
todas as curvas, o que indica estabilidade do
sistema eletroquimico e boa reprodutibilidade
experimental; do ponto de vista analitico, a
resposta sistematica e crescente da Ip com a
concentracdo demonstra adequada sensibilidade
do eletrodo e forte potencial para construcéo de
curva analitica com elevada linearidade,
sugerindo que o material da superficie ativa
favorece a transferéncia eletrbnica sem
modificar o mecanismo redox do analito,
confirmando a viabilidade do sistema para
aplicacBes em determinacdo quantitativa na
faixa investigada.

Revista O Universo Observavel - v.3, n.3, mar., 2026 5



x @U@

ISSN: 2966-0599

O Conhecimento contato@ouniversoobservavel.com.br

é o horizonte
de eventos.

www.ouniversoobservavel.com.br

Periédico Cientifico Indexado

ERSO 65 S"—q‘

45

—25uM
— 50 uM
—75pM
100 pM
—125 UM
—— 150 uM

175 pM

40+
354
30
251
20
15+
10+
5 -

Ip (WA)

950

1000

1050 1100 1150 1200

E (mV) vs. Ag/CI

Figura 3. Influéncia da concentracéo na resposta voltamétrica: variagdo da corrente de pico (Ip) em fungéo do potencial

(E) para diferentes concentragdes do analito.

3.2.2 Resultados do Ensaio de Recuperacdo em Amostras Ambientais

Tabela 1. Resultados de recuperagéo obtidos para o analito em eletrélito, agua da torneira e agua do lago.

- Encontrado + DP Recuperagédo + DP
Amostra Adicionado (UM) M) (%)
Eletrélito de suporte 10 10,45+0,21 104,50
25 25,28+0,58 101,10
0 ND -
Agua de torneira 10 10,27+0,15 102,70
25 24,87+0,74 99,50
0 ND -
Agua lago 10 10,00+0,10 100,00
25 24,5510,38 98,20

Os resultados do ensaio de recuperagdo
demonstram a adequada exatiddo do método
proposto em diferentes matrizes. No eletrélito
suporte, as recuperagbes obtidas foram de
104,5% para 10 pM e 101,1% para 25 pM,
indicando excelente desempenho analitico em
meio controlado. Esses valores ligeiramente
superiores a 100% podem ser atribuidos a
pequenas variagcdes instrumentais ou ao ajuste
da equacdo de calibracdo, ndo caracterizando
erro sistematico significativo, uma vez que
permanecem dentro da faixa aceitdvel de 95—
105% recomendada para validacdo de métodos
analiticos.

Nas amostras de agua ndo fortificadas
(torneira e lago), néo foi detectada a presenga do
analito, evidenciando boa seletividade do
método e auséncia de interferentes capazes de

Revista O Universo Observavel

gerar sinal falso-positivo na regido de potencial
estudada. Esse  resultado  reforca a
confiabilidade da técnica para aplicacdo em
matrizes ambientais.

Para as amostras  fortificadas,
observou-se leve efeito de matriz quando
comparadas ao eletrélito puro. Na 4gua da
torneira fortificada, as recuperagdes foram de
102,7% (10 pM) e 99,5% (25 uM), valores
préximos da unidade e indicativos de minima
interferéncia. A discreta reducdo em relacdo ao
eletrélito pode ser explicada pela presenca de
ions dissolvidos (como Ca?**, Mg?', Na* e Cl") e
residuos do tratamento da agua, que podem
alterar ligeiramente a forga idnica do meio e a
dindmica de transporte de massa do analito até a
superficie do eletrodo.

-v.3,n.3, mar, 2026 6



ISSN: 2966-0599
contato@ouniversoobservavel.com.br

www.ouniversoobservavel.com.br

O Conhecimento
® ®U® é o horizonte

de eventos. Periédico Cientifico Indexado

Ja na agua do lago fortificada, as
recuperactes foram de 100% (10 uM) e 98,2%
(25 pM), correspondendo aos menores valores
observados entre as matrizes estudadas. Esse
comportamento pode ser atribuido a maior
complexidade quimica dessa matriz, que contém
matéria organica natural (como substancias
huimicas), particulas coloidais e possiveis ions
metalicos dissolvidos. [Esses componentes
podem promover leve adsor¢do competitiva na
superficie do eletrodo ou modificar o
coeficiente de difusdo do analito, resultando em
pequena  subestimativa da  concentragdo
determinada.

De modo geral, todas as recuperagdes
obtidas permaneceram dentro da faixa aceitavel
para validagdo analitica, demonstrando que o
método apresenta boa exatiddo, seletividade e
aplicabilidade para determinacdo do analito em
amostras ambientais, mesmo na presenca de
efeitos de matriz moderados.

3.2.3 Repetibilidade e Estabilidade: Quantas
medidas o eletrodo aguenta antes de precisar
de renovacao.

A repetibilidade e a estabilidade do
eletrodo de pasta de carbono oxidado foram
avaliadas por medidas sucessivas do sinal
eletroquimico sob as mesmas condigdes
experimentais, com o objetivo de verificar a
capacidade do sensor em manter uma resposta
consistente antes da necessidade de renovagdo
da superficie. Observou-se que o eletrodo
suporta até trés medicdes consecutivas
apresentando variagcBes pequenas no valor de
corrente de pico, indicando boa repetibilidade
de curto prazo e estabilidade operacional
suficiente para analises em série. A partir da
quarta medida, torna-se necessario renovar a
superficie do eletrodo, uma vez que o contato
continuo com a solucdo e a repeticdo do
processo de oxidacdo do analito tendem a
promover passivagédo superficial
(formacéo/adsorcdo de produtos de reacdo),
além de possiveis mudancas na microestrutura
da pasta, como reorganizacdo do material
condutor e do aglutinante. Esses efeitos
reduzem a disponibilidade de sitios eletroativos
e podem aumentar a contribuicdo capacitiva,
resultando em diminuicdo efou instabilidade do
sinal analitico. Assim, o desempenho observado
confirma que o eletrodo apresenta boa
reprodutibilidade para trés leituras, sendo
recomendavel a renovagdo ap6s esse nimero de
medicOes para garantir respostas analiticas
confidveis e minimizar efeitos de memoria e
deriva do sinal, especialmente em matrizes reais
com maior complexidade quimica.

4. CONCLUSAO

Os resultados obtidos neste estudo
confirmam que a modificacdo do eletrodo de
pasta de carbono com grafite oxidado foi
eficiente para melhorar a resposta eletroquimica
do resorcinol. A presenca de grupos oxigenados
na superficie do material promoveu aumento da
area eletroquimica ativa e favoreceu a
transferéncia de carga, refletindo-se em ganho
significativo de corrente de pico e reducdo do
sobrepotencial de oxidagdo quando comparado a
eletrodos de pasta de carbono ndo tratados.
Esses efeitos demonstram que a oxida¢do do
grafite, mesmo sem a incorporacdo de
modificadores cataliticos adicionais, ja &
suficiente para promover melhoria relevante no
desempenho analitico.
A curva analitica apresentou excelente
linearidade (R2 = 0,99658), com sensibilidade
adequada (0,03721 pA-uM™") e limites de
deteccdo e quantificagdo compativeis com
aplicacbes ambientais. O comportamento
predominantemente difusional do processo
eletroquimico indica que a resposta é governada
pelo transporte de massa do analito, garantindo
previsibilidade e estabilidade do sinal. Além
disso, os ensaios de recuperacdo demonstraram
boa exatiddo tanto em meio controlado quanto
em matrizes reais, com valores dentro da faixa
recomendada para validacdo de métodos
analiticos.
Embora tenha sido observado leve efeito de
matriz nas amostras ambientais, especialmente
na agua do lago, as recuperagdes permaneceram
satisfatorias, evidenciando que o método €
vidvel para aplicagdo em amostras reais. A
repetibilidade demonstrou que o eletrodo
suporta até trés medigBes consecutivas sem
necessidade de renovacao, mantendo
estabilidade operacional adequada para anélises
de rotina. De forma geral, conclui-se que o
grafite oxidado atuou como modificador eficaz,
proporcionando aumento da corrente de pico,
melhoria na cinética de transferéncia eletronica
e desempenho analitico consistente. O método
desenvolvido apresenta simplicidade de preparo,
baixo custo, boa sensibilidade e aplicabilidade
pratica, configurando-se como alternativa
promissora para a determinacgéo voltamétrica de
resorcinol em matrizes ambientais.

5. REFERENCIAS

ACHACHE, Mohamed; EL HADDAR,
Hajar; EL-HADDAR, Sanae; ELOUILALI
IDRISSI,  Ghizlane;  ZARKI, Youssef;
DRAOUI, Khalid; BOUCHTA, Dounia;
CHOUKAIRI, Mohamed. A novel carbon
paste electrode modified with neodymium
nanocomposites for the electrochemical

Revista O Universo Observavel - v.3, n.3, mar., 2026 7



ﬁ\llSr

ISSN: 2966-0599

O Conhecimento contato@ouniversoobservavel.com.br
© éus é o horizonte www.ouniversoobservavel.com.br
de eventos. Periédico Cientifico Indexado
E‘R Qﬂ‘
SO §8S

detection of caffeic acid in coffee and fruit
juice. Microchemical Journal, v. 217, 115066,
2025. DOI:
https://doi.org/10.1016/j.microc.2024.115066.
Data de acesso 01/02/2026.

BONECHI,  Marco; GIURLANI,
Walter; STEFANI, Andrea; MARCHETTI,
Andrea; INNOCENTI, Massimo; FONTANESI,
Claudio. Resorcinol electropolymerization
process obtained via electrochemical
oxidation. Electrochimica Acta, Amsterdam, v.
428, p. 140928, 2022. DOl:
10.1016/j.electacta.2022.140928.  Data  de
acesso 01/02/2026.

ELGRISHI, Noémie; ROUNTREE,
Kelley J.; McCARTHY, Brian D.;
ROUNTREE, Eric S.; EISENHART, Thomas
T.; DEMPSEY, lillian L. A practical
beginner’s guide to cyclic voltammetry.
Journal of Chemical Education, Washington, v.
9, n. 2, p. 197-206, 2018. DOI:
10.1021/acs.jchemed.7b00361. Data de acesso
02/02/2026.

GULABOSKI, Rubin; MIRCETSKI,
Valentin.  Calculating of  square-wave
voltammograms—a practical on-line
simulation platform. Journal of Solid State
Electrochemistry, v. 28, p. 1121-1130, 2024.
DOI: 10.1007/s10008-023-05520-y. Data de
acesso 18/02/2026.

LEE, D. W.; SEO, J. W. sp2sp3
carbon ratio in graphite oxide with different
preparation times. The Journal of Physical
Chemistry C, Washington, v. 115, n. 6, p. 2705—
2708, 2011. DOI: 10.1021/jp107906u. Data de
acesso 18/02/2026.

NGAMCHUEA, K.; THARAT, B;
HIRUNSIT, P.; SUTHIRAKUN, S.
Electrochemical oxidation of resorcinol:
mechanistic insights from experimental and
computational studies. RSC Advances, v. 10,
p. 2845428463, 2020. DOI:
10.1039/d0ra06111e. Data  de acesso
19/02/2026.

SANTOS, Jaqueline S.; PONTES,
Montcharles S.; SANTIAGO, Etenaldo F.;
FIORUCCI, Antonio R.; ARRUDA, Gilberto J.
An efficient and simple method using a
graphite oxide electrochemical sensor for the
determination of glyphosate in

environmental samples. Science of the Total
Environment, v. 749, p. 142385, 2020. DOI:
10.1016/j.scitotenv.  2020.142385. Data de
acesso 20/02/2026.

Revista O Universo Observavel - v.3, n.3, mar., 2026 8



