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INTRODUGAO

Entre os residuos gerados em laboratérios, os aquosos contendo metais
téxicos merecem destaque. O cobre, embora essencial em pequenas quantidades,
pode causar seérios impactos ambientais e a saude em concentracdes elevadas
(Bagchi et al., 2020).

Os métodos espectroscépicos sao os mais utilizados na analise de metais,
porém apresentam alto custo. Nesse contexto, técnicas eletroanaliticas tém se
destacado por aliarem baixo custo a boa exatidao, precisao, sensibilidade e limites de
deteccgdo reduzidos. Entre elas, destacam-se as técnicas pulsadas (onda quadrada
(SWV) e pulso diferencial (DPV)) que, associadas ao método de redissolugéo anddica
(ASV), promovem pré-concentragao da amostra e aumento da resposta de corrente
(Skoog et al., 2015).

Assim, este trabalho teve como objetivo desenvolver um método eletroanalitico
para monitorar e quantificar cobre em residuos dos laboratorios de ensino da
Universidade do Estado de Minas Gerais (Uemg), tanto antes quanto apdés o

tratamento.

MATERIAL E METODOS

A solugdo estoque de cobre (Cu?*) 0,1 mol L~ foi obtida a partir do Cu(NO3)2
preparada em agua deionizada. Solugao de acido sulfurico 0,5 mol L' foi prepara em

agua deionizada e diluida quando necessario.
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As amostras de residuos laboratoriais contendo cobre foram obtidas no
Laboratério de Ensino, Pesquisa e Extensdo (LABEPE) da Uemg — Ituiutaba. As amostras
foram tratadas utlizando o método de precipatacdo com hidroxido de sédio em pH
4,8,10 e 12. (Afonso et al., 2003), o residuo sélido (precipitado) foi filtrado e o residuo
liquido (sobrenadante) foi analisado.

Todas as medidas eletroanaliticas foram realizadas em um potenciostato
PalmSens®. Os procedimentos eletroanaliticos foram realizados em uma célula
eletroquimica de compartimento unico equipada com uma tampa, onde ha orificios
para o posicionamento dos eletrodos utilizados: eletrodo de referéncia Ag/AgCl (KClI
3,0 mol L"), eletrodo auxiliar de placa de platina e o eletrodo de trabalho, diamante
dopado com boro (BDD) pré-tratado catodicamente (PTC) (—100mA/cm?/ 180 s).

RESULTADOS E DISCUSSAO

Como é bastante conhecido na literatura, o uso da ASV para detecg¢ao de
metais € bastante vantajosa, desta forma, optou-se por utilizar um potencial para que
o cobre reduza na superficie do BDD, e em seguida, na varredura anddica, ele sofra
a oxidacao.

Assim, inicialmente o comportamento eletroquimico do Cu?* sobre a superficie
de BDD foi avaliado por CV utilizando-se como eletrdlito suporte uma solugdo de

tamp3o acetato 0,2 mol L™ (pH 4,8) e pré-concentragdo em —0,5 V por 30 s, Figura 1.

Figura 1 — Voltamograma ciclico (50mV/s) na auséncia (branco) e na presenga de Cu?* 3,0 x
10~% mol L' em tamp&o acetato 0,2 mol L~" (pH 4,8) e eletrodo de BDD-PTC.
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Fonte: Elaborada pelos autores, 2025.
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Como pode ser observado na Figura 1, o Cu?* apresentou um comportamento
quase-reversivel sobre o eletrodo de BDD-PTC, com pico de oxidacéo e redugcdo em
torno de 480 mV e —410 mV, respectivamente.

Observou-se no estudo de pH com tampao BR, que em valores acima de 5,0
comecgou a ocorrer a precipagdo do Cu?* no meio, com isso, o melhor sinal analitico
foi obtido em acido sulfdrico 0,01 mol L.

Em seguida, avaliou-se o melhor potencial de pré-tratamento e tempo para o
uso da redissolucao, e os melhores resultados foram obtidos utlizando-se E = -0,6 V
et=180s.

Avaliou-se também os parametros das técnicas pulsadas, DPV e SWV. Apés a
escolha das melhores condicbes em cada uma das técnicas, observou-se que a
técnica SWV apresentou os melhores resultados em relacdo a definicado de pico de
oxidag&o e menor concentragdo de detecgédo do Cu?*.

Assim, construiu-se uma curva de calibracéo utilizando a redissolugao anddica
com a SWV (SWASV) com linearidade de 2,00 x 10 mol L' a 6,00 x 10~" mol L™,
conforme apresentado na Figura 2A.

A equacéo da reta que representa a curva obtida (Figura 2B) pode ser descrita
como: | (A) =-9,05 x 1078 + 11,33 x 10'°[Cu?* / (mol L™")]; (r = 0,9949). E o limite de
detecgdo (LD) calculado, conforme a IUPAC, (Skoog et al., 2015) foi de 4,02 x 107°

mol L™,

Figura 2 — A) Voltamogramas obtidos por SWASV em diferentes concentragdes de Cu?* (1 a
7: (1) Branco, (2) 2,00 x 10® mol L-"a (7) 6,00 x 10~" mol L™"). B) Curva analitica. Eletrolito
suporte: acido sulfurico 0,01 mol L™'; condigdes da SWASV: (a): 130 mV; (f): 10 Hz; (AE): 1
mV;E=-06Vet=180s.
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Fonte: Elaborada pelos autores, 2025.
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A repetibilidade do método foi analisada para a concentragao de Cu?* 9,0 x 10-
8 mol L', e para dez medidas consecutivas obteve-se um desvio padrio relativo de
11 %, indicando assim uma boa repetibilidade do procedimento desenvolvido.

Os resultados da amostra sem tratamento e tratada com diferentes valores de
pH foi analisada pelo método proposto e os resultados estdo apresentados na Tabela
1.

Tabela 1 — Resultados obtidos na determinacdo de Cu?* na amostra de residuos laboratoriais, antes e
apos o tratamento com diferentes valore de pH, usando o método de SWASV desenvolvido

Amostras
tg?;rense(rjl(t)o Apos tratamento
[Cu?*]* PH 4 AL P ault
mol Ly  (185£0,08)x (7,53£003)x (5560,17)x (6,38+0,08)x (4,72 0,38) x
10-2 10-3 104 107 10”7
*n=3

As amostras tratadas apresentaram concentragdes inferiores a amostra sem
tratamento. Além disso, houve diminuigédo na concentragéo de Cu?* conforme o pH do
tratamento de residuo aumentou, o que demonstra que a solubilidade do hidréxido de
cobre diminui com o aumento do pH, ocasionando menos Cu?* em solugéo, dados
condizentes com a literatura (Afonso, et. al., 2003). Com isso, a amostra tratada com
pH 12 foi a que apresentou menor concentragdo de Cu?*, supondo melhor eficiéncia
no tratamento neste valor de pH.

Adicionalmente, considerou-se que o tratamento dos residuos foi totalmente
eficaz para os pH 10 e 12, uma vez que, as amostras tratadas neste pH apresentaram
teor de Cu?* abaixo do limite estabelecido pela legislagdo do Conama 430/2011 (1,57
x 10~° mol L") (Brasil, 2011).

CONSIDERAGOES FINAIS

Foi possivel concluir que o eletrodo de BDD PTC e o uso da SWASV foi
bastante adequada para determinacao de Cu?* obtendo-se uma curva linear de 2,0 x
1028 molL-"a 6,0 x 10" mol L-' e LD de 4,02 x 10" mol L™".

O procedimento desenvolvido foi adequado para analises das amostras

laboratoriais de residuos e observou-se uma grande diminuigdo da concentragdo de
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Cu?* antes e apos o tratamento. Adicionalmente, as amostras apresentaram
diminuig&o na concentragédo de Cu?* conforme o pH tratamento de residuo aumentou,
e ainda, as amostras tratadas com pH acima de 8 apresentaram valores adequados

de Cu?* conforme as normas do Conama 430/2011 (Brasil, 2011).
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