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Resumo

O desenvolvimento de métodos baratos e versateis aplicados para solugfes de problemas atualmente
€ de grande relevancia no meio académico. Baseando nisso o projeto propde modificar eletrodos a
base de p6 de grafite com compostos lignocelulésicos extraidos do pseudocaule da bananeira (Musa
sp) que sdo geralmente descartadas apOs a colheita dos frutos. Aproveitando sua propriedade
biossorvente, destinando o mesmo para detec¢do de ions de chumbo (Pb%*) em meios afluentes e
efluentes oriundos de indlstrias que empregam esse metal pesado em seus processos. Sendo
considerados um dos mais perigosos para 0 meio ambiente por seu uso intensivo e sua toxidade.
Para isso, sera necessario analisar as variadveis que afetam na adsor¢do desse ion no composto
celulésico extraido e determinar a composi¢do do mesmo, podendo assim definir as condi¢bes e
proporcOes ideais para a formagdo do composito do eletrodo de trabalho. Apds as andlises e
construcdo do eletrodo, serdo simulados meios efluentes com solu¢des em diferentes concentracdes,
contendo ions metdlicos, baseando-se nos parametros do CONAMA, aplicando posteriormente
técnicas de voltametria de redissolugdo anddica/catédica e adsortiva, avaliando a melhor técnica a
ser empregada e a menor concentragao detectavel.

Palavras-chave: Voltametria. Chumbo (Pb?*). Redissolugdo. Adsorgao.

Introducao

Uma area que tem apresentado grande desenvolvimento de pesquisas em
eletroquimica s@o os eletrodos quimicamente modificado. De acordo com Souza
(1996), o termo eletrodo quimicamente modificado (EQM) foi introduzido no jargao
eletroquimico por Royce W. Murray em 1975, para designar eletrodos com espécies
quimicamente ativas.

Em suas pesquisas Royce W. Murray imobilizava nas superficies dos eletrodos
sustancias com caracteristicas especificas, objetivando manipular a natureza fisico-
quimica da interface do eletrodo com a solucdo a ser analisada. Com essa
modificacdo da superficie do eletrodo pode-se controlar a reatividade ou a
seletividade de determinadas substancias de interesse, possibilitando o
desenvolvimento de eletrodos para diversas aplicagcbes (SOUZA, (1996) apud
MURRY, (1975)).

A area de pesquisas com eletrodos quimicamente modificados apresenta
crescente desenvolvimento, sendo descritos diversos métodos para preparacao,
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porém 0s mais comuns empreg‘ados pr as modificacbes basims e tcnis |
de formacdo de um composito, de adsorcédo, de formacao, de ligacdes covalentes e
o0 recobrimento dos mesmos com membranas poliméricas. (SOUZA, 1996).

A construgéo do eletrodo modificado referido no trabalho, aplicard as técnicas
de formacdo de um compdésito utilizando pasta de carbono e substratos organicos
biossorventes, que segundo Volesky (2010) sdo materiais derivados de micro-
organismos, algas ou alguma biomassa de plantas que podem ser quimicamente
tratados ou adequados para o melhor desempenho na adsorcéo.

Trabalhos envolvendo o0 desenvolvimento de eletrodos quimicamente
modificados com biomassa ja estdo presentes no meio cientifico. OLIVEIRA et al,
(2014) modificou um eletrodo de pasta de carbono usando ions de mercurio (Hg?*)
impregnado numa superficie de biocarvao (biomassa + carvao vegetal), originado a
partir da queima da biomassa, como madeira ou folhas, para determinacdo de ions
de zinco, chamando atencéo por ser um material ricamente funcionalizado, podendo
ser utilizado em diversas aplicacoes.

Outros Materiais naturais abundantes, principalmente de celulose, tém sido
sugeridos como potenciais biossorventes para metais pesados, vindo de encontro
com a proposta do projeto que visa a utilizagdo de celulose (substrato organico)
presente na biomassa do pseudocaule da bananeira (Musa sp), como material
biossorvente para modificagdo do eletrodo. (VOLESKY, 2010).

Recentes pesquisas apresentam muitos materiais reaproveitados que eram
descartados como fontes alternativas de adsorventes para rejeitos industriais, como:

¢ O bagaco de cana-de-aclcar (KARNITZ JUNIOR et al., 2010), (SANTOS et
al., 2010);

e Residuos de castanha (YAO; QI; WANG, 2010);

e Casca de amendoim (LIU; SUN; LI, 2010);

e Casca de laranja (FENG; GUO; LIANG, 2009);

e Casca de banana (ANNADURAI; JUANG,; LEE, 2003);

e Casca de arroz (MIMURA et al., 2010);

e Compostos celuldsicos (KARNITZ JUNIOR et al., 2010).

No caso do pseudocaule da bananeira (Musa sp), a remog¢ao ocorre em grande

parte, devido a presenca de grupos funcionais como carboxila e hidroxila nas células
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vegetais, apresentados por exemplo na estrutura da conformgéo da cIIose. |
(LIMA, 2013).

Dependendo do tipo de processo industrial os rejeitos serdo altamente toxicos
possuindo um alto potencial de contaminacdo ao meio ambiente, podendo conter por
exemplo fons de chumbo (Pb?*) e demais ions metalicos poluidores que podem ser
lancados sem o tratamento adequado em meios afluentes causando danos
irreparaveis. (PACHECO, 2005).

Visto ao problema, este trabalho tem como objetivo a construcdo de eletrodos
de po6 de grafite modificados com material que possui propriedades biossorventes de
fons metalicos como chumbo (Pb?*), que é considerado um dos cincos mais
perigosos para 0 meio ambiente de acordo com Baird (2011), para posterior
deteccdo em meios afluentes e efluentes simulados de industrias de segmentos

especificos como mineradoras, tintas, metallrgicas, dentre outros.

Material e Métodos

A metodologia aplicada para o desenvolvimento e aplicacdo do eletrodo
modificado foi baseada inicialmente nas pesquisas de Janegitz, (2007) e Oliveira,
(2015). Para a extracdo da pasta celuldsica, o trabalho embasou-se no método

apresentado por Chertman, M, (2007).
2.1 Extracdo da do composto celuldsico

O material utilizado como biossorvente para modificar o eletrodo de trabalho, é
0 pseudocaule da bananeira (Musa sp) que foi obtido em plantagdes da cidade de
Anapolis, GO.

A biomassa foi cortada em pequenos pedacos para a reducdo da sua area
superficial e colocada em um recipiente contendo agua, ficando em repouso por 24
horas. Terminado, o material foi submetido ao processo de digestdo, no qual
empregou-se uma solucéo de hidréxido de sédio (NaOH) 5 mol L para separar os
compostos lignocelulésicos. (CHERTMAN, 2007).

Terminado o processo, foi obtido um “licor negro” contendo o rejeito do
processo e a massa celuldsica, que foi filtrado e neutralizado. A massa apdés ser

filtrada e lavada para retirar possiveis rejeitos oriundos da digestdo com hidréxido de
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sédio (NaOH) foi homogeneizada em um Liquidificador industrial para obtencao do
composto celulésico. Essa pasta foi seca e triturada com um auxilio de um moinho

de rolos de bancada, diminuindo assim o tamanho das particulas.
2.2 Modificacéo do eletrodo

Para a modificacdo do eletrodo baseada no artigo de Janegitz (2007), foram
pesadas as proporcdes de 45 a 75 % de pd de grafite PA (Aldrich), 25% de Oleo
mineral PA (Aldrich) e de 0 a 30% de composto celulésico de um total de 200 mg.
Essas variacbes serdo empregas para verificar a capacidade adsorvente do
composto celuldsico, uma vez que para 0 mesmo nao possui uma referéncia.

Terminado, homogeneizou cada mistura com hexano PA (Neon), ficando sob

agitacao por 30 min. Secado o solvente obteve-se a pasta de carbono modifica.
2.3 Construcao do eletrodo

A construcao do eletrodo (Figural) foi feita empregando-se um tubo cilindrico
rigido no qual foi condicionada a pasta de carbono modificada e um fio de cobre de

1,5 mm de espessura, empregado como contato.

Fig.1. Construgdo do eletrodo modificado.

Fonte: Autor, 2017.

2.4 Medidas eletroanaliticas

Para os testes eletroanaliticos, empregou-se o equipamento Potenciostato
PalmSens com célula eletroquimica de trés eletrodos, sendo um de trabalho
(eletrodo modificado), um de referéncia (prata-cloreto-de-prata) e um contra eletrodo
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Preparou-se as solugbes contendo os ions de estudo com onentrag:ﬁes de
0,01 mol.L, e deixou imerso o eletrodo modificado sob agitacédo para adsor¢éo dos
mesmos na superficie do eletrodo, variando o tempo de 5 a 20 min a fim de
determinar o melhor tempo para adsorgao.

Para obtencdo dos voltamogramas de redissolucdo, preparou-se a cuba
eletrolitica adicionando uma solucdo tampao acetado pH 5 e fez-se as leituras no

equipamento utilizando como parametros, 25 mV/s de velocidade de varredura e
interval de potencial de -1,0 V a-0,2 V.

Resultados e Discussao

Para os primeiros testes realizados foi empregado um eletrodo de pasta de
carbono modificado com o material celuldsico nas seguintes propor¢des: 50 % de po
de grafite PA (Aldrich), 25% de 6leo mineral PA (Aldrich) e 25% de composto
celulésico de um total de 200 mg.

A Figura 2 mostra os voltamogramas obtidos para o eletrodo acima descrito
empregando-se diferentes tempos de pré-concentracdo, de 5 min a 25 min. O
resultado esperado € um pico entre -0,6 V e -0,4 V, caracteristico do ion chumbo
(Pb?*), porém o mesmo néo foi observado.

Fig. 2. Varredura linear em diferentes tempos e propor¢des de pasta de carbono, utilizando tampéao
acetado pH 5.
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Fonte: Autor, 2017.

Foi observado um pico entre 0,4 e 0,2 e para 0s tempos de pré-concentracao

de 10 e 15 minutos, sugerindo que estes tempos seriam o suficiente para que o0s
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ions chumbo adsorvessem na superficie do eletrodo. Diversos ftors podem ser
responsaveis pelo deslocamento do pico, como por exemplo, velocidade de
varredura e natureza do eletrélito de suporte, e ambos estao sendo avaliados.

Novos testes para obtencdo de novos resultados estdo sendo realizados
observando as variaveis eletroquimicas e de adsorcdo como o pH do tampé&o para

determinacao do ion metalico.

Consideracfes Finais

‘

A aplicacdo de materiais celuldsicos extraidos do pseudocaule da bananeira
(Musa sp) para modificar eletrodos € algo que ndo possui muitas referéncias,
consequentemente este trabalho visard determinar as melhores condi¢cdes de
adsorcao para aplicar a técnica de voltametria para detec¢éo de ions metalicos.

Determinando as variaveis necessarias, espera-se que 0 emprego destes
eletrodos permita determinar em meios afluentes e efluentes ions de chumbo (Pb?*)
e possivelmente expandindo a verificagdo para outros ions metalicos poluidores
como o cromo (Cr®), com menor custo para realizacdo da andlise, visto que a

celulose empregada € um dos materiais mais abundantes encontrados.
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