XVINIC XIEPG VINIC]Jr
Encontro Latino Americano Encontro Latino Americano Encontro Latino Americano
de P6s Graduagao

de Iniciagao Cientifica
V INIC JUNIOR.

Utilizacao de eletrodo de grafite para analise de metais
em solucao aquosa.

de Iniciagao Cientifica Junior

Pedro Rodrigues Ribeiro de Castro, Thais Cristina da Silva, Tiago Fernandes
Rodrigues. Orientador: Liu Yao Cho co-orientador: Wilton Leite do Prado.

pedro.castro9095@hotmail.com; thais cristina94@ig.com.br; tiagorofer@hotmail.com.

Orientador: liu@univap.br

Colégio Técnico Industrial “Antonio Teixeira Fernandes”. P¢. Candido Dias Castejon, 116
— Centro CEP: 12245-720 S&o José dos Campos.

Resumo: A presenca de metais pesados na agua tornou-se bastante preocupante ha alguns anos. Isso
porque além de prejudicar a qualidade da agua, a contaminacao por elas pode provocar desde pequenos
até sérios riscos a saude humana. Sendo assim, fez-se necessario técnicas de analise precisas e seguras
para a determinacao dessas espécies quimicas. Este trabalho apresenta um estudo sobre a utilizacdo de
um eletrodo de grafite, tirado diretamente das pilhas ndo-alcalinas, para a determinagédo qualitativa de
metais pesados usando uma técnica eletroquimica aplicada. Os experimentos foram realizados utilizando o
método de voltametria ciclica. O eletrodo de grafite em questao foi aplicado como eletrodo de trabalho na
célula voltamétrica. Com base nos voltamogramas obtidos foi possivel testar a eficiéncia do eletrodo e,

avaliar a
Palavras-chaves: Eletrodo de grafite, voltametria.
Introdugéo: 1.1 Métodos eletroanaliticos

Os métodos eletroanaliticos sdo métodos
instrumentais de andlises que utilizam as
propriedades eletroquimicas de uma solucao para
determinar a concentracao de um analito.

1.2 Voltametria

A voltametria consiste em uma técnica
eletroquimica dependente da corrente, em fungéo
do potencial aplicado. As informagdes do analito
sao obtidas a partir do registro de curvas corrente-
potencial (voltamograma) feitas durante a
eletrélise da espécie quimica em uma célula
eletroquimica constituida por, no minino, dois
eletrodos sendo um de trabalho (micro eletrodo) e
o outro de referéncia.

Os métodos devem favorecer a
polarizagdo do eletrodo de trabalho, por isso,

sua sensibilidade.

geralmente sdo relativamente pequenos. A
corrente se dara sob essa condicdo de completa
polarizagdo de concentragdo e a velocidade de
oxidacdo ou reducdo do analito é limitada pela
velocidade de transferéncia de massa do analito
para a superficie do eletrodo.

Os aspectos analiticos observados nos
procedimentos voltamétricos podem ser
qualitativos, quantitativos ou ainda estruturais.
Historicamente foi a polarografia que deu origem
ao campo da voltametria. A polarografia foi
descoberta pelo quimico checoslovaco Jaroslav
Heyrovsky no inicio dos anos 1920 e consiste num
tipo de voltametria onde um eletrodo gotejante de
mercurio (EGM) é empregado como eletrodo de
trabalho.

O uso da polarografia havia diminuido
consideravelmente entre o final de 1950 e inicio de
1960 devido ao desenvolvimento das técnicas
espectroscépicas. Foi a partir da metade dos anos
60, com o desenvolvimento de amplificadores
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classica passou por modificacbes de modo a
aumentar significantemente a sensibilidade e a
seletividade do método.
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Quimicos analiticos, inorganicos, fisico-quimicos e Par Redox Reago de Eletrodo | E'V
bioquimicos utilizam a voltametria para estudos

fundamentais de (1) processos de oxidagéo e Li*/Li Li* + & o Li -
reducdo em varios meios, (2) processos de 3.04
adsorgé9 e}s superﬂ’cie§ e (3) mecanismos, 'de KK K+ e oK -
transferéncia de elétrons em  superficies 2.92
modificadas de  eletrodos. As  técnicas 0. o ] B
eletroanaliticas tém sido utilizadas para varias Ba™'/Ba Ba™ +2e « Ba 90
aplicagbes como monitoramento ambiental,

controle de qualidade de produtos e processos Ca**/Ca Ca® +2e & Ca 2-76
industriais e andlises biomédicas. -

_ . . Na'/Na Na‘+e < Na 571
Metodologia: Os experimentos foram realizados :
com barras cilindricas de grafite extraidas de Mg?* /Mg Mg® + 26" — Mg 2-38
pilhas ndo-alcalinas usadas. Estas barras foram -
lavadas com etanol, acetona e agua destilada em AlRY/Al AP + 3¢ o Al 1 7 1
abundancia. Apos secas em estufa a 80°C, as - ——
paredes do cilindro foram revestidas com esmalte H>O/H,/Pt . HfHZO +2e < 20H O.-83
comercial restando apenas a base circular de
0,39cm?® exposta. Esta area foi polida em todos os Zn*/Zn Zn** + 26 & Zn 0 -76
testes com uma lixa 1200 e feltro. ~

Utilizou-se um potenciostato/galvanostato Cr¥*/Cr Cr** +3e < Cr 0.74
da Microquimica (modelo MQPG-01) para os o o - _
experimentos de voltametria ciclica. A janela de Fe”/Fe Fe™ +2e «~ Fe 0.41
varredura foi ajustada com inicio de -2,0V até o, 0, . -
+2,0V e retorno para -2,0V, a velocidade de Cd™/Cd Cd™ +2e ~ Cd 0.40
varredura foi de 5mV/s. Como eletrodo auxiliar P 2, . , -
utilizou-se um bastdo de platina, Ag, AgCl como NIZ/Ni Ni™" + 26 < Ni 0.23
eletrodo de referéncia e a cilindro de grafite como Sn?*/Sn Sn?* + 26" Sn -
eletrodo de trabalho. 0.14

Antes dos ensa!os, os cilindros (?Ie grafite Pb2*/Pb Pb2 + 2¢" < Pb -
sofreram varredura na janela de potencial citada 0.13
em uma solucdo inerte para a verificacdo da H"/H,/Pt 2H" + 2e" & H, 0.00
auséncia de impurezas que poderiam estar na Cu*'/Cu Cu®* + 2" < Cu 0.34
superficie estudada. Os grafites escolhidos foram Fe* Fe®*/Pt Fe* + e o Fe** 0.77
aqueles nas quais mostraram-se reprodutivel na Ag'/Ag Ag' + e « Ag 0.80
varredura e ausé.n.cia de picos redox.. ) H* NO"5/NO/Pt NO'; + 4H" + 3e" 0.94

Foram utilizados quatro metais em solugéo NO + 2H,0
nas concentracoes de 0,0100mol/l e 0,00.50moI/L: O./H* H,0/Pt O, +4H" + 46 & 103
cloreto de ferro (ll), sulfato de niquel, nitrato de 2H.0
cobre e nitrato de zinco. Os voltamogramas foram Au®t/Au AU* + 3¢ « Au 1.42
obtidas com amostras de 100mL de cada
concentracao e metal.
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Resultados:
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Grafico 1 — Foi gerado com base na solugao de
cloreto de ferro (FeCI3,6H20) numa concentragao
de 0,0100mol/L .
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Grafico 3 - Neste grafico é mostra-se

sobreposicdo dos dois primeiros graficos onde
pode-se observar a diminuicdo do grafico em
funcdo da diminuicdo da concentragdo. (Em
laranja a solugéo de 0,01 mol/L e em azul solucéo
a 0, 005 mol/L)
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Grafico 2- Foi gerado com base na solugao de e
cloreto de ferro a 0,005mol/L. E possivel observar 2 1 0 : 2
diminuigao do potencial em funcéo da potencial (1)
concentracao. g . ~
¢ Grafico 4 — Foi gerado com base na solugéo de
nitrato de zinco (Zn (NO3)2) a 0,01mol/L.
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Grafico de nitrato de zinco a 0,005mol
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rafico 5 — Foi gerado com base na solugéo de
nitrato de zinco a 0,005mol/L. Nele é apresentado
diminuicdo da concentragdo e consequentemente
diminuicdo do potencial gerado.
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Grafico 6 — Neste mostra-se a sobreposicao dos
dois graficos anteriores da solugéo de nitrato de
zinco.

Discussao: Observou-se que por meio da
voltametria é possivel fazer analises de metais em
solugdo aquosa com a utilizagdo de eletrodos de
grafite com velocidade de 100mv/s e com limite de
potencial de -2volts até 2volts. As amostras sé
puderam ser analisadas, pois seus potenciais
estavam dentro desta faixa pré-selecionada.
Conforme os graficos mostrados acima.

Conclusdo: Os resultados mostraram que o
eletrodo de grafite retirado de pilhas pode ser
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utilizado para analise voltamétrica de metais em
solucdo aquosa com bom desempenho e
conseqlientemente dando novo uso para o
eletrodo de grafite.
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