DETECCAO ELETROQUIMICA DE METAIS EM AMOSTRAS DE SOLO COM
SENSOR DE BAIXO CUSTO

Cristina Silva Cunha?, Fabiano Mendonca de Oliveira 2, Rodrigo Amorim Bezerra da

Silva3, Edmar lsaias de Melo*

Lnstituto de Ciéncias Agrarias (ICIAG), Monte Carmelo, Minas Gerais
(cunhascris@gmail.com); 234 Instituto de Quimica (IQ), Uberlandia, Minas Gerais

RESUMO: O desenvolvimento de métodos analiticos para a determinacdo de metais pesados
em amostras ambientais é de fundamental importancia para reduzir diversos problemas
ambientais, de saude publica e potenciais contaminacdes de todo ecossistema. Dessa forma, o
objetivo do trabalho foi desenvolver um eletrodo de trabalho (3D-WE Tip) de baixo custo e,
aplicad-lo na quantificacdo do metal zinco em amostras de solo, por meio da técnica de
voltametria de onda quadrada (SWV). O eletrodo foi fabricado usando uma caneta 3D, que
extrudou um composto condutor de negro de fumo (CB) e acido polilatico (PLA) em ponteira
de micropipeta. Os eletrodos foram submetidos a polimento manual e ativacéo eletroquimica
por amperometria. A viabilidade analitica foi avaliada para a detec¢do de zinco por SWV.
Afim de obter melhor resposta do sensor 3D-WE Tip, otimizou-se os parametros da técnica de
SWV. Em condic¢des otimizadas curvas de adicdo padrdo para amostras de solo enriquecidas
com diferentes concentracdes de solucdo padrdo de Zn?*, foram construidas. Para validar a
resposta obtida pelo sensor, as amostras foram analisadas por Espectrometria de Absorcéao
Atomica por chama (FAAS). Verificou-se que cada amostra avaliada apresentou curvas de
adic3o padrdo com perfil linear e coeficientes de determinacéo linear (R?) de 0,999. O método
eletroquimico apresentou precisao e exatiddo comparaveis ao método espectrofotométrico, e
erro relativo menor que 6,5%. O método eletroquimico mostrou-se eficaz para a determinacgéo
do teor de zinco em amostras de solo, configurando uma alternativa de baixo custo com
desempenho analitico semelhante a metodologia por espectrofotometria de absorcdo atémica
por chama.
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INTRODUCAO

Apesar de alguns metais serem essenciais para o desenvolvimento dos animais e
vegetais, quando encontrados em grandes gquantidades podem provocar efeitos toxicos nos
seres vivos. Além disso, esses metais sdo substancias ndo biodegradaveis, bioacumulativas e
altamente toxicas (OLIVEIRA et al. 2020).
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Sendo assim, 0 monitoramento de suas concentracdes € extremamente necessario além
de ser uma etapa do desenvolvimento de métodos de remediacdo do ambiente, identificando
fontes poluidoras e sua propagacdo no ambiente (FONSECA, 2016).

A determinacdo de metais em geral, é feita por técnicas espectroscopicas. Todavia,
essas técnicas podem apresentar algumas limitacbes como, elevado custo de aquisicdo e
manutencdo do equipamento (OLIVEIRA et al. 2020). Dessa forma, as técnicas
eletroanaliticas sdo alternativas interessantes em relacdo aos métodos oficiais na determinacao
de varios metais pesados, em funcdo de seu menor custo, a portabilidade dos instrumentos,
além de menores tempos de anélise (OLIVEIRA et al. 2020).

Nesse sentido, 0 objetivo do presente trabalho foi desenvolver um eletrodo de trabalho
(3D-WE Tip) de baixo custo, composto por um filamento condutor extrudado por uma caneta
3D em uma ponteira de micropipeta e aplica-lo na quantificacdo do metal zinco em amostras

de solo, por meio da técnica de voltametria de onda quadrada (SWV)
MATERIAL E METODOS

O eletrodo de trabalho (3D-WE Tip) foi fabricado, utilizando materiais de baixo, tais
como: ponteira de micropipeta (20 a 200 pL), adesivo epoxi (Araldite® Hobby 10 min,
Tekbond), fio flexivel de cobre espessura 1,5 mm (&= 3,0 mm), fio de estanho para solda
eletronica, ferro de solda eletronica e caneta 3D FDM Kuman (Shenzhen, China). O eletrodo

foi construido conforme ilustrado na Figura 1. —
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Figura 1. Representacdo esquematica do processo de construgdo de 3D-WE Tip.

Apds construcdo do sensor 3D-WE Tip, foi realizada otimizacdo dos parametros da
técnica de SWV. Foram otimizadas as condicdes: step (1, 4, 8 e 12 mV), amplitude de pulso
(10, 20, 30, 40 mV), frequéncia (10, 20, 30 e 40 Hz), tempo de deposi¢édo (60, 90, 120, 180,
240 e 300 s) e potencial de deposigéo (-1,1; -1,2; -1,3 e -1,4 V), em tampé&o acetato de sodio
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0,05 mol L (pH 4,86), solugdo de 50 pg L de zinco e 1000 mg L de mercurio, sob
agitacdo magnética. A viabilidade do sensor para determinagdo de Zn®* em amostras de solo
foi avaliada por adicdo padrdo, onde diferentes extratos de solo, obtidos em solucdo de HCI
0,1 mol L't (WEAR; SOMMER, 1948), foram dopados com concentragdes crescentes de Zn?*
(0; 0,5; 1,0; 1,5 € 2,0 umol L de Zn?"). As amostras de solo também foram avaliadas pela
espectrofotometria de absorcdo atdmica por chama (FAAS) e os resultados comparados pelo

método utilizando o sensor eletroquimica, utilizando o software R.

RESULTADOS E DISCUSSAO

A voltametria de onda quadrada (SWV) foi utilizada para a determinagdo de Zn?*
(Figura 1A) onde verifica-se picos voltamétricos com resolucdo satisfatéria (Ezn = -1,07 V)
cuja a intensidade de corrente elétrica apresenta variacdo linear em funcéo da concentracdo do
Zn?*. A figura 1B, ilustra a curva de adicdo padrdo para uma das amostras de solo
enriquecidas com diferentes niveis de concentragdo de solucdo padrdo de Zn?*, sendo que
cada amostra avaliada apresentou curvas de adicdo padrdo com esse perfil linear e

coeficientes de determinacéo linear (R?) de 0,999.
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Figura 1. (A) Voltamogramas de onda quadrada; (B) Curva de adi¢cdo padrdo para uma das
quatro amostras de solo avaliada (B). Parametros de SWV utilizados: Potencial de deposicao:
-1,4 V, Tempo de deposic¢do: 180 s, Step: 5 mV, Amplitude: 30 mV, Frequéncia: 30 Hz

Os resultados da concentragdo de Zn?* nas amostras de solo, obtidas pelo método
eletroquimico (EQ), utilizando sensor de baixo custo 3D WE-TIP, e método

espectrofotométrico estdo apresentados na tabela 1.
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Tabela 1. Comparacio dos resultados da concentragdo de Zn?* determinada em amostras de
solo pelo método eletroquimico (EQ) e método Espectrofotométrico (FAAS).

Amostra de solo EQ FAAS E (%)
A 22,63 (+ 6,03) 23,28 (£5,71) -2,8
B 16,57 (£ 4,41) 16,54 (+2,67) +0,2
C 16,61 (£ 6,57) 15,64 (3,56) +6,2

E (%) = EQ — FAAS/ FAAS) x 100; Amostra A: Feac (Seo?/Sraas?) = 1,2411, Fcritico = 19,00 (nivel de confianga
de 95%; n = 3); Tcritico = 4,303, Tcaic = 0,1327 (nivel de confianca de 95%; n =3).

Pelo teste F ao nivel de confianca de 95%, verificou-se que o método eletroquimico
apresentou precisdo comparavel ao método Espectrofotométrico, pois os valores do Fcaicutado <
Frabelado para um nivel de confiabilidade de 0,05. Com o teste t para comparacdo das médias
verificou-se que o método proposto apresentou resultados de concentragio de Zn?*,
comparaveis ao método espectrofotométrico, pois 0s valores de Tcaiculado < Ttabelado para um
nivel de confiabilidade de 0,05, indicando que o método eletroquimico apresenta exatiddo
comparavel ao método espectrofotométrico, onde todos os resultados da concentragio de Zn?*

obtidas pelo método eletroquimico, apresentaram um erro relativo menor que 6,5%.

CONCLUSOES

O método eletroquimico, utilizando o sensor 3D-WE Tip, mostrou-se eficaz para a
determinacdo do teor de zinco em amostras de solo, configurando uma alternativa de baixo
custo com desempenho analitico semelhante a metodologia por espectrofotometria de
absorcdo atbmica por chama.
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