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RESUMO
Este trabalho foi realizado com o objetivo de confeccionar um eletrodo capaz de determinar chumbo

em cachaga provenientes da regido do Sul de Minas Gerais. Os eletrodos foram preparados misturando
grafite em po, 6leo mineral e 4cido ascérbico em diversas propor¢des. O melhor resultado para a
determinacdo de chumbo foi obtido com o eletrodo na propor¢do: 60% de grafite, 15% de 6leo mineral
e 25% de acido ascérbico, em massa. Estes eletrodos apresentaram perfis voltamétricos definidos e
maior intensidade de corrente em meio de HCI 1 molL", usando um intervalo de potencial de -0,8 a
0,1V (vs AglAgCl), v = 100 mVs™ em relagdo aos outros compésitos. O chumbo apresentou um pico
anddico em -0,544 V e um pico catédico em -0,655 V. O eletrodo proposto mostrou-se eficiente para a
determinacdo de chumbo em cachaca.
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INTRODUCAO

A cachaca é a segunda bebida alcodlica mais consumida no Brasil, sendo seu consumo
estimado em 1,5 bilhdes de litros por ano, gerando 450 mil empregos diretos e indiretos (Agéncia
Nacional de Promocdo de Exportadores e Investimentos, APEX Brasil, 2008). Segundo o Servigco
Brasileiro de Apoio ds Micro e Pequenas Empresas, SEBRAE - MG (2005), Minas Gerais ¢ o maior
produtor de aguardente artesanal do Brasil, representando 44% da produgdo nacional. Para se ter um
controle de qualidade da cachaga é importante a quantificacdo de metais, com diversas finalidades,
sendo a mais importante a verificacdo da presenca de espécies metédlicas em niveis téxicos, atendendo
as especificacdes exigidas pela legislacdo. O chumbo é um metal que nio apresenta qualquer beneficio
ao organismo humano. E altamente reativo e bioacumulativo, sendo, entdo, um metal perigoso na sua
forma cationica se ligado a cadeias curtas de d&tomos de carbono (BAIRD, 2003).

Metais em bebidas alcodlicas sdo, muitas vezes, determinados pela técnica de absorcao
atdmica ou técnicas de emissdo (PYRZYNSKA, 2007). Porém, o alto custo dos instrumentos
envolvidos e o longo tempo necessdrio para a preparacdo da amostra, muitas vezes, impede o seu uso
generalizado. Métodos eletroanaliticos representam uma op¢do valiosa para essas andlises, pois
apresentam resultados compativeis em termos de precisdo, seletividade e praticidade com as técnicas
tradicionais de andlise (IBANEZ et al., 2008). O objetivo deste trabalho foi avaliar a resposta
voltamétrica de eletrodos a base de grafite modificado com 4cido ascérbico para determinagdo de
chumbo em cachaca do sul de Minas Gerais.
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MATERIAIS E METODOS

Reagentes e solucées

Todos os produtos e reagentes quimicos utilizados foram de qualidade analitica, sem
nenhuma purificacdo adicional. As solu¢des aquosas foram preparadas com 4gua purificada por um
sistema Milli-Q. Nos experimentos eletroquimicos, foram utilizadas solucdes estoque recém-
preparadas dos fons metalicos. Uma solugio de HCI 1 mol L™ foi preparada como eletrélito de suporte
para a determinagdo de Pb. A solugdo estoque de Pb(Il) foi preparada, inicialmente, a concentragcdo de
1.000 mg L™, sendo a dissolugio realizada em solucdo 50% de etanol PA.

Preparo dos eletrodos de pasta de carbono modificados com acido ascérbico
Os eletrodos foram preparados nas seguintes composigoes:
Eletrodo 1: 70% de carbono e 30% de 6leo mineral.
Eletrodo 2: 60% de carbono, 15% de 6leo mineral e 25% de acido ascorbico.
A pasta obtida por esse procedimento foi introduzida em um tubo de vidro, como mostrado
na Figura 1 e o contato elétrico foi feito por meio de um fio de cobre.

Fio de cobre

Pasta de carbono

Figura 1 - Esquema do eletrodo de pasta de carbono.

Experimentos eletroquimicos

As medidas eletroquimicas foram realizadas em um potenciostato/galvanostato microautolab
III acoplado a um microcomputador e gerenciado pelo software GPES 4.9. Foi utilizada uma célula
eletroquimica convencional de trés eletrodos, com capacidade de 20 mL. O eletrodo de referéncia
empregado foi um eletrodo de Ag/AgClsat e, como eletrodo auxiliar, utilizou-se um eletrodo de
platina. Como eletrodo de trabalho foram utilizados os de pasta de carbono.

As técnicas eletroquimicas nas modalidades de voltametria ciclica e pulso diferencial foram
empregadas nos estudos realizados na identificacio de chumbo. A metodologia eletroanalitica
proposta visa informar a presenca desse contaminante nas amostras comerciais.

RESULTADOS E DISCUSSAO
Para estabelecer os potenciais redox do chumbo, foi realizado um estudo ciclico voltamétrico
do eletrodo 2 (60%de carbono, 15% de 6leo mineral, 25% de acido ascorbico), fim de verificar se
haveria resposta dos eletrodos para esse metal. Foram registrados voltamogramas ciclicos contendo
74 mgL™" (0,36 mmol L") de Pb (II) em HC1 1 mol L™ (Figura 2).
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Figura 2 - Voltamograma ciclico obtido para o eletrodo compésito em solugio de 0,36 mmol L™ Pb**
em HCI 1 mol L, v =100 mVs™.
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O voltamograma ciclico mostrado na Figura 2 apresenta para o chumbo, um pico catédico
em -0,655 V, que pode ser atribuido 2 reducdo do Pb*" a Pb’ e um pico anédico em -0,544 V, que pode
ser atribuido a oxidagdo do chumbo previamente reduzido na superficie do eletrodo, durante a
varredura catddica.

Estudo da velocidade de varredura (v)

O estudo em funcdo de v foi realizado no intervalo de 10 a 500 mV s .Na Figura 3 sio
apresentados os voltamogramas de redissolu¢do anddica de chumbo que foram registrados em
eletrélito de suporte HC1 1 mol L™ e a variacio da corrente de pico (ip) versus v.
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Figura 3 - (A) Voltamogramas ciclicos registrados em HCI 1 mol L' para o eletrodo 2 na presenca de
0,36 mmol L' Pb** em etanol 50%. (B) Variacdo da v com ip.

Observa-se na Figura 3 (B)que ha uma relacdo linear entre ip e v, possuindo coeficiente de
correlacdo linear de 0,997 e 0,999, indicando que o processo eletrédico envolve espécies adsorvidas
sobre o eletrodo.

Composicao da pasta de carbono

Para avaliar a resposta do eletrodo 2 frente ao dep6sito de chumbo, foi utilizada a técnica de
voltametria de pulso diferencial em HCI 1 mol L' com amplitude =2 mV. O depésito foi realizado em
uma solucdo alcodlica de Pb** 20 mgL™"' com E4 = -0,6 V por 300 segundos. Os voltamogramas de
redissolu¢do anddica foram registrados na presenca e na auséncia de 4cido ascérbico e sdo
apresentados na Figura 4.
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Figura 4 - Voltamogramas de pulso diferencial de uma solugio alcodlica 50% com 20 mg L™ de Pb**.
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Observa-se, na Figura 4, que a i, referente a oxidacdo do Pb** aumenta com a presenca do
dcido ascérbico. Diante disso, confirmou-se que o dcido ascdorbico melhora significativamente a
resposta do eletrodo.

CONCLUSAO

Os resultados demonstraram que processo eletrédico envolve a adsor¢do do chumbo na
superficie do eletrodo, e que 4cido ascérbico influencia significativamente a resposta do eletrodo
frente ao chumbo.
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