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RESUMO

O peroxido de hidrogénio € um metabdlito natural em muitos organismos
o qual, quando decomposto, resulta em oxigénio molecular e agua. Seus
derivados podem ser utilizados para tratamento de poluentes como cloro,
aldeidos entre outros.

Neste trabalho, um eletrodo a base de pasta de carbono modificado
com paladio foi construido, avaliado e utilizado para a determinacdo de
peréxido de hidrogénio em amostras de agua oxigenada comercial.

O eletrodo foi construido a partir de uma pasta de carbono contendo
70/20/10 (% m/m) de pd de grafite/Nujol/Pd, respectivamente.

Para avaliar o melhor desempenho do eletrodo proposto, a técnica de
voltametria ciclica foi utilizada para investigar o efeito catalitico.

A técnica de cronoamperometria foi utilizada para a determinacao de
peréxido de hidrogénio. O parametro potencial desta técnica foi otimizado e
empregado nas medidas eletroquimicas. A melhor corrente anddica foi obtida
em solugdo tampao borato 0,1 mol L™, pH 10,0, potencial 0,9 V.

A curva analitica obtida para o peréxido de hidrogénio foi linear no
intervalo de concentragdo de 4,87x10° a 4,22x10™* mol L' com equacéo da
reta de Ipa(uA) = -2,84x10° + 3,96x10°[H.0;], r = 0,9998. O desvio padrio
relativo obtido no estudo de repetibilidade (n=6) foi de 12,7%, e no estudo da
reprodutibilidade (n=3) foi de 15,0 %.

A porcentagem de recuperacédo do peréxido de hidrogénio na amostras
de agua oxigenada comerciais variou de 93,48 a 109,80 % e o teor de 2,96 a
3,56 % usando o método de adicdo multipla de padrao.

Palavras chave: peroxido de hidrogénio, paladio, cronoamperometria.



1 INTRODUGCAO
1.1 Peroéxido de hidrogénio

O pero6xido de hidrogénio € um metabdlito natural encontrado em muitos
organismos o qual, quando decomposto, resulta em oxigénio molecular e agua.
E formado pela acdo da luz solar na 4gua em presenca de substancias
huimicas (material organico dissolvido)."?

Esta presente em inumeras reacdes biolégicas como principal produto
de varias oxidases e é um parametro importante na quantificacdo destes bio-
processos.>* O peroxido de hidrogénio pode ser aplicado, e usado para
tratamento de poluentes como cloro, aldeidos entre outros.®

O H,0, pode ser determinado por volumetria®’, espectrofotometria®®,

.12 1314 o por métodos

fluorimetria,’®  quimiluminescéncia cromatografia
eletroquimicos.'®?® Com excecdo dos métodos eletroquimicos, os métodos
citados na literatura para determinacdo do peréxido de hidrogénio, sao
vulneraveis a espécies interferentes e geralmente requerem o uso de
reagentes de precos elevados. Por isso cresce o uso de técnicas
eletroguimicas como a cronoamperometria, que demonstra boa seletividade e
sensibilidade. A tabela 1 mostra alguns biossensores e eletrodos modificados
utilizados para determinagcdo de peréxido de hidrogénio reportados na

literatura'®2° .



Tabela 1 — Faixas Lineares e limites de deteccdo para diferentes eletrodos usados para

determinacgao de peréxido de hidrogénio.

Peroxido de hidrogénio (mM)

Material Eletrodo Faixa linear Limite de Referéncia
deteccao

Paladio Pasta carbono 1,5x10% a 1,5x10™ 16
7,5x102

Peroxidase Au 7,0x10%a 8,8 2,0x10™ 17

PPD Au 1,7x10%a 3,0 1,0x10°3 18

CotCAPc Au 5,0x10%* a 4,0x10™ 19
5,0x107°

HRP Pt 0,1a0,7 9,9x10™ 20

PCV Ceramica de 7,8x10% a 4,0x10°3 21
carbono 1,6x10™

Peroxidase Epoéxi-carbono  7,5x10*a 3,8x10™ 22
5,0x10%

HRP Carbono vitreo 1,9x10% a 4,75x107° 23
1,35x10°

PPD = Poli-2,6-piridinadiamina; CotCAPc = 4&cido ftalocianina de cobalto
tetracarboxilico; HRP = enzima peroxidase de raiz forte; PCV = violeta de

pirocatecol.
1.2 Paladio

Materiais contendo os metais tais como, Ru, Os, Rh, Ir, Pd, Pt, sdo
largamente empregados na industria e na manufatura de componentes
eletrénicos, em eletrodeposicdes, no preparo de catalisadores, na sintese de
produtos quimicos (quimica fina) e em reacdes de hidrogenagdo catalitica®*.
Isso é devido as peculiares propriedades fisicas e quimicas dos compostos

desses elementos®.



O paladio (Pd) é o mais utilizado nestes tipos de reacdes devido ao seu
poder de adsorver seletivamente algumas moléculas.’® Sendo assim, os
quimicos analiticos buscam as propriedades cataliticas destes metais para
utilizar na detecgéo de analitos de interesse ambiental ou farmacologico.

1.3 Eletrodo de pasta de carbono

Grafite € um dos al6tropos do carbono, condutor, e bastante usado na
construcao de eletrodos. A pasta de carbono € produzida a partir da mistura de
pd de grafite e de um O6leo mineral, como por exemplo, o Nujol. O
hidrocarboneto utilizado para formar a pasta deve ser inerte, ter baixa
solubilidade no solvente de interesse e ser pouco volatil.?® 2’

Cada carbono possui hibridizagdo sp? e a presenca dos elétrons
deslocalizados é o grande responsavel pela condutividade®’?®. A estrutura

cristalina do grafite € mostrada na Figura 1.

Figura 1 - Estrutura cristalina do grafite.

1.4 Voltametria ciclica

Voltametria ciclica € uma técnica comumente empregada para adquirir
informacdes qualitativas sobre os processos eletroquimicos. Possui ampla
aplicabilidade no estudo de reagdes redox, na detecgédo de intermediarios e na



deteccdo da existéncia de reacbes acopladas envolvendo produtos formados
nos eletrodos®.

Inicia-se a aplicagao do potencial de um valor no qual nenhuma reducéao
ocorre. Com o aumento do potencial para regides mais negativas (catédica)
ocorre a reducdo do composto em solugdo, gerando um pico de corrente
proporcional a concentracao deste composto. Quando o potencial tiver atingido
um valor no qual nenhuma reacao de reducao ocorre, o potencial é varrido no
sentido inverso, até o valor inicial. No caso de uma reacao reversivel, 0s
produtos que tiverem sido gerados no sentido direto (e se localizam ainda
préximos a superficie do eletrodo) serdo oxidados, gerando um pico simétrico
ao pico da reducao como mostra a Figura 2. Os parametros importantes em um
voltamograma ciclico sdo: potencial de pico catédico (Epc), potencial de pico
anddico (Epa), corrente de pico catodica (lpc) e corrente de pico anddica

(Ipa)®.
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Figura 2 - Voltamograma ciclico.
1.5 Cronoamperometria
Cronoamperometria € uma técnica eletroquimica na qual o potencial do

eletrodo de trabalho é controlado, e a corrente resultante dos processos
faradaicos que ocorrem no eletrodo € monitorada em funcéao do tempo (Figura



3). O sinal de excitacdo na cronoamperometria tem o potencial inicial em um
valor onde nenhuma corrente faradaica, (resultante de um processo redox)
ocorre, até um potencial, onde a concentracdo superficial das espécies
eletroativas tenha tornado-se zero.?® E comumente usada para medidas do
coeficiente de difusdo de espécies eletroativas na area superficial do eletrodo.
Nessa técnica, as medidas consistem em pulsar o potencial do eletrodo de

trabalho repetitivamente num intervalo fixo de tempo.*°

cath

1} Time

Figura 3 — Corrente em fungao do tempo

1.6 Volumetria de 6xido-reducao

Volumetria € um método de analise quimica quantitativa que se
fundamenta na medicao do volume de solucao de um reagente necessario e
suficiente para efetuar determinada reacao.

Em uma volumetria, as reacdes em questdo precisam ser extremamente
rapidas, possuir uma equacdo quimica definida, permitir o uso de meios
satisfatorios para deteccao do ponto final, entre outros.

Em uma andlise volumétrica de reacao redox uma condicdo é apresentar
potenciais favoraveis, mas, além disso, os agentes redutores e oxidantes
precisam ser estaveis no solvente a ser utilizado, comumente a 4gua. *'

A volumetria de Oéxido-reducdo ¢é amplamente utilizada para
determinacao de peroxido de hidrogénio e também outros analitos citados na
literatura®” por ser uma técnica de facil manuseio, baixo custo e apresentar

resultados rapidos e precisos.



2 OBJETIVOS

2.1 Objetivo geral

Este trabalho tem como objetivo construir um eletrodo de pasta de
carbono contendo paladio disperso e usar na determinacdo de perdxido de
hidrogénio em amostras farmacéuticas utilizando cronoamperometria como

técnica.

2.2 Objetivos especificos

e Construir um eletrodo de pasta de carbono contendo paladio disperso e

avaliar as respostas analiticas.

e Utilizar a cronoamperometria para otimizar alguns parametros
experimentais: pH, concentragdo da solucdo tampéo, curva analitica,
linearidade.

e Empregar a cronoamperometria na determinagcdo de perdxido de
hidrogénio em amostras farmacéuticas e utilizar a volumetria de 6xido-

redugcdo como metodo comparativo.



3 PARTE EXPERIMENTAL
3.1 Equipamentos

Os eletrodos de trabalho utilizados foram construidos a partir de pasta
de carbono modificada com paladio e embutidos em seringas com capacidade
para 1 mL. O contra-eletrodo usado foi de platina com area de 7 x 5 mm e o de
referéncia de prata-cloreto de prata (Ag/AgCl) com solucéo interna de KCI 3
mol L.

As medidas ciclovoltamétricas e cronoamperométricas foram feitas em
uma célula de vidro sem compartimento divisério com capacidade para 20 mL
utilizando-se um Potenciostato/Galvanostato, AUTOLAB modelo PGSTAT 12.

Um agitador magnético da Hanna modelo HI 190 M foi utilizado para
homogeneizacao das solugdes a cada adicdo do analito e o tempo de agitacédo
controlado com um cronémetro Tenlon.

Para as medidas de pH utilizou-se um pHmetro da Micronal modelo B-
474, com um eletrodo de vidro combinado Micronal contendo solug¢éo interna
KCI 3,0 mol L' saturada com KCI.

3.2 Reagentes e solucoes

Os reagentes utilizados foram: tetraborato de sédio anidro (Ecibra),
acido cloridrico (F. Maia), acido sulfurico (Vetec), hidroxido de sédio (Vetec),
peréxido de hidrogénio (Vetec), Nujol (Aldrich), pé de grafite (Archeson),
permanganato de potassio (F. Maia), oxalato de sédio (Vetec).

A solugéo tampao borato 0,1 mol L™ foi preparada dissolvendo 20,12 g
de tetraborato de sddio anidro em agua destilada e completou-se o volume de
1000 mL com a mesma. A solucdo tampéao borato (pH 9,3) foi ajustada com
acido cloridrico 1,0 mol L™ para pH 8,0 e 9,0, e ajustada com uma solugéo de
NaOH 4,0 mol L™ para pH para 10,0, 11,0 e 12,0.

A solugdo de permanganato de potassio 0,02 mol L™ foi preparada
dissolvendo 3,30 g de KMnO4 anidro em agua destilada e completou-se o
volume de 1000 mL com a mesma. A solucido foi aquecida até ebulicido e



fervida moderadamente durante 50 minutos. Foi deixada em repouso durante
uma noite e filtrada em um cadinho.

A solucdo padrio de oxalato de sédio 0,05 mol L' foi preparada
dissolvendo 6,70 g do padrao primario Na>.C.O4 previamente seco, em agua
destilada e transferiu-se para um baldo volumétrico de 1000 mL e completou-se
o volume.

A solucdo estoque de peréxido de hidrogénio 9,80x102 mol L' foi
preparada utilizando 1,0 mL de H,O, 30% e completando-se o baldo
volumétrico com agua destilada para 100 mL. As solugdes de perdxido de
hidrogénio 9,80x10° mol L™ foram preparadas diariamente utilizando 1,0 mL de
H,O, 9,80x102 mol L' e completando-se o baldo volumétrico com &gua
destilada para 10,0 mL.

3.3 Construcao dos eletrodos de trabalho

Para obtencao dos eletrodos de trabalho macerou-se 70 mg (70% m/m)
de p6 de grafite € 10 mg de pé de grafite contendo paladio disperso (10% m/m)
durante 20 minutos. Em seguida, foi adicionado nesta mistura 20 mg (20 %
m/m) de Nujol e macerado por mais 20 minutos. Apés a homogeneizagao, a
pasta obtida foi colocada em uma seringa de 1,0 mL e um fio de cobre foi
conectado para efetuar o contato elétrico.

3.4 Repetibilidade e reprodutibilidade

Os testes de repetibilidade e reprodutibilidade foram realizados com 10
mL da solugdo tamp&do borato 0,1 mol L™ (pH 10,0) e peréxido de hidrogénio
9,80x10° mol L'. As medidas de corrente foram realizadas por

cronoamperometria em potencial 0,9 V.

3.5 Estudo de recuperacao

O estudo de recuperacao foi realizado com 10 mL da solugdo tampéao
borato 0,1 mol L™ (pH 10,0), 0,5 mL da amostra comercial contendo perdxido
de hidrogénio. Foram adicionadas concentracdes de perdxido de hidrogénio em



trés concentragdes 3,14; 4,69 e 6,22 mg L. As medidas de corrente foram
realizadas por cronoamperometria em um potencial de 0,9 V.

3.6 Determinacao de peroéxido de hidrogénio por cronoamperometria

Foram selecionadas quatro amostras de dgua oxigenada comercial (A,
B, C e D) para a determinacdo do teor de peroxido de hidrogénio. A
quantificacao por cronoamperometria foi realizada em uma célula eletroquimica
contendo 10,0 mL da solucdo tampdo borato 0,1 mol L' (pH 10), 0,5 mL da
amostra contendo peroxido de hidrogénio.

O método de adicao multipla de padréao foi utilizado para a determinacao
de peroxido de hidrogénio na amostra. Inicialmente, foi obtida a corrente
anddica da amostra. Em seguida, foram feitas adicdes do padrdao de perdxido
de hidrogénio na célula eletroquimica e, apds cada adicéo, as correntes foram
obtidas.

3.7 Determinacao de peroxido de hidrogénio por volumetria

A volumetria de o6xido-reducédo foi utilizada para a determinacao do
peréxido de hidrogénio nas amostras A, B, C e D como método comparativo.
Inicialmente, foi pipetado 1,0 mL da amostra, transferida para um erlenmeyer
de 250 mL, adicionado 30 mL de agua destilada e 20 mL de H,SO4 1,0 mol L.
A titulagao foi iniciada lentamente com a solucao padrao de permanganato, até
o aparecimento de uma coloracao résea. Este procedimento foi realizado em

triplicata para cada amostra.



4 RESULTADOS E DISCUSSAO
4.1 Eletrodo modificado com paladio vs eletrodo de pasta de carbono

A voltametria ciclica usando eletrodo de pasta de carbono (EPC) e
eletrodo de pasta de carbono contendo paladio disperso (EPC-Pd) foi
empregada para avaliar a resposta do peréxido de hidrogénio.

A Figura 4 mostra os voltamogramas ciclicos na presenca de 9,09x10°
mol L' de H,O, em tampédo borato 0,1 mol L, pH 10,0 para (a) EPC e (b)
EPC-Pd. Como pode ser observada, a resposta de oxidacdo do perdxido de
hidrogénio empregando e eletrodo de pasta modificado ocorre em torno de +
1,1 V, ndo sendo observado nenhuma resposta quando o EPC foi usado.

100
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E /V vs Ag/AgCI

Figura 4 — Voltamogramas ciclicos: (a) eletrodo de pasta de carbono e (b) eletrodo de pasta de

carbono modificado com paladio em solugéo tampao borato 0,1 mol L7, pH 10,0.
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Com base nos estudos reportados na literatura®® e dos resultados
obtidos propde-se a seguinte reacédo de oxidagado do perdxido de hidrogénio na

superficie do eletrodo contendo paladio disperso, como mostra a Figura 5.

Figura 5 - Reagdo de oxidagdo do perdéxido de hidrogénio na superficie do eletrodo

proposto.

O paladio presente na superficie do eletrodo esta sob a forma de
hidréxido Pd(OH). devido ao alto pH utilizado. O perdxido de hidrogénio doa
2 elétrons para o metal reduzindo-o a Pd° e liberando agua e oxigénio (1). A
determinacdo cronoamperométrica € monitorada a partir da reacdo
subseqiiente onde o Pd° é oxidado regenerando o catalisador em questdo

2).

Pd(OH)2 + H202 — Pd+ 2H20 + 02 (1)

Pd + 2H,0 — Pd(OH), + 26" + 2H*  (2)

11



4.2 Estudo do potencial de oxidacao

A cronoamperometria é a técnica mais empregada na literatura'>'®
para determinacao do perdxido de hidrogénio, provavelmente, devido as suas
vantagens, tais como simplicidade e rapidez. Devido a este fato, essa técnica
foi selecionada e realizou-se estudo de variacdo de potencial de oxidacao.
Utilizou-se uma solucdo de peréxido de hidrogénio 9,80x10° mol L' em
solugdo tampdo 0,1 mol L' borato pH 10,0 e os valores de corrente dos
cronoamperogramas foram obtidos (Figuras 6: A-C).
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Figura 6 — Cronoamperogramas obtidos em potenciais de oxidagao: (A) 0,9; (B) 1,0 e (C) 1,1
V. Estudo do (D) potencial de oxidagéo (0,9 a 1,1 V) sobre a resposta do eletrodo em solugéo
de peroxido de hidrogénio 9,80x10° mol L™.

Pode-se observar na Figura 6D o grafico obtido para o estudo do
potencial, onde a maior resposta foi observada em + 1,1 V decrescendo em
potenciais inferiores. Porém devido a efeitos de ruidos apresentados para os

potenciais 1,0 e 1,1 V, o potencial escolhido para os estudos posteriores foi de
+09V.
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4.3 Estudo do pH

O efeito do pH variando de 8,0 a 12,0 em solucdo tampao borato (0,1
mol L") sobre a resposta do eletrodo de trabalho usando a voltametria ciclica
(inserida) e a cronoamperometria (Figura 6 A-E) foi avaliado, utilizou-se
solucdo de peréxido de hidrogénio 9,80x10° mol L.

Pode-se observar na Figura 7 F o grafico obtido para o estudo de pH,
onde a maior resposta foi observada em pH 12,0 decrescendo em pH
inferiores. Porém os cronoamperogramas para pH acima e abaixo de 10,
apresentaram sinais de ruido, ocasionando a escolha do pH 10,0 para os
estudos seguintes.
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4.4 Estudo da concentracao da solucao tampao

O eletrdlito de suporte € um eletrélito que, quando adicionado em altas
concentragdes, pode conferir a solugéo e a interface em estudo uma série de
propriedades.®® Avaliou-se a interacdo do eletrélito de suporte variando a
concentracdo da solucdo tampao em duas concentragdes distintas: 0,05 e 0,1
mol L. A figura 8 mostra a resposta de corrente para as concentracdes de

eletrolito suporte estudadas.

|/ uA

0,05 mol L 0,1 mol L

[Tampao Borato] / mol L

Figura 8 — Estudo da concentragéo (0,05 e 0,10 mol L") da solugao tampéo borato (pH 10,0)

sobre a resposta do eletrodo em solucéo de peréxido de hidrogénio 9,80x10° mol L.

A Figura 8 mostra que a resposta do eletrodo modificado com paladio
aumenta com o aumento da concentracao do eletrélito suporte. A concentragéao

da solugao tampao de 0,1 mol L™ foi selecionada para os estudos posteriores.
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4.5 Influéncia da porcentagem de paladio

Para avaliar a resposta do eletrodo em funcdo da quantidade de Pd
disperso na pasta de carbono, foram construidos seis eletrodos em diferentes
proporcoes de paladio (0,0 a 30,0 %), contendo 70,0 % de pé de grafite e 20,0
% de Nujol. Para a realizacdo deste estudo, utilizou-se uma solucao de
peréxido de hidrogénio 9,80x10° mol L™ em solugéo tampao 0,1 mol L borato
(pH 10,0).

Pode-se observar na Figura 9 a influéncia da porcentagem do paladio,
onde a maior resposta foi observada em 10%, decrescendo em porcentagens
inferiores (0,0 a 5,0%) e superiores (15,0 a 30,0%). Para o desenvolvimento
deste trabalho, bem como os estudos anteriores foram realizados nessas
condigdes (10% de Pd).

5.0

451 .
401
3.5—-
3.0—-

2.5+

1/ uA

2.0 1

% Pd

Figura 9 - Estudo da porcentagem de Pd (0,0 - 30,0 %) sobre a resposta do eletrodo em

solucéo de peroxido de hidrogénio 9,80x10° mol L.

4.6 Repetibilidade e reprodutibilidade

A repetibilidade do eletrodo modificado foi avaliada medindo-se a
corrente resultante em uma solugdo tampdo borato 0,1 mol L™ (pH 10,0)
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contendo 2,39x10™* mol L de peréxido de hidrogénio. Foram realizadas seis
medidas consecutivas, renovando-se a solugdo na cela eletroquimica a cada
medida de corrente. O valor da média do desvio padrao relativo obtido foi de
12,7 %.

A reprodutibilidade do eletrodo de trabalho também foi avaliada em
solucdo tampao borato 0,1 mol L™ (pH 10,0) contendo peréxido de hidrogénio.
Para este estudo foram construidos trés eletrodos na mesma proporcao de
grafite/Nujol/Pd. As medidas da corrente para os eletrodos foram obtidas
substituindo os eletrodos e as solugbes na cela eletroquimica. A
reprodutibilidade para os 3 sensores apresentou um desvio padrao relativo de
15,0 %.

4.7 Curva analitica para o peréxido de hidrogénio

A Figura 10 mostra o cronoamperograma obtido apds adi¢cdes sucessivas,
a cada 10s, de peréxido de hidrogénio 9,8x10° mol L' em solugcdo tampao
borato 0,1 mol L, pH 10,0.

2.0

184
164
144
124

1.0

1/ uA

0.8 1
0.6 -
0.4 -

0.2 1

0.0

T T T T T T T T T T T
0 20 40 60 80 100

tempo /s

Figura 10 — Cronoamperograma em solucdo tampao borato 0,1 mol L™, pH 10,0 utilizando o
eletrodo modificado com Pd para peréxido de hidrogénio: 4,87x10°; 9,70x10°; 1,45x10™;
1,92x10%; 2,39x10™; 2,85x10%; 3,31x10™*; 3,77x10* e 4,22x10* mol L.
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A Figura 11 mostra a curva analitica do perdxido de hidrogénio
utilizando os valores de corrente obtidas a partir do cronoamperograma
mostrado na Figura 10. Uma relagéo linear foi obtida entre a corrente (uA) e a
concentracdo de peroxido de hidrogénio no intervalo de concentracdo de
4,87x10° mol L™ a 4,22x10* mol L™, com equagao da reta Ipa(uA) = -2,84x107°
+ 3,96x10°[H.05], r = 0,9998.
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Figura 11 — Curva analitica para o peréxido de hidrogénio.

4.8 Estudo de recuperacao

Amostras de agua oxigenada comercial contendo peroxido de hidrogénio
foram selecionadas para a realizacdo do estudo de recuperacdo. Para esse
estudo foram adicionados na amostra 3,14; 4,69 e 6,22 mg L™ de solugdo de
peréxido de hidrogénio padrdo, seguido da determinacdo empregando o
eletrodo proposto e calculo da porcentagem de recuperacgao.

Os valores de recuperagao do peroxido de hidrogénio nas amostras de
agua oxigenada variaram de 93,48 a 109,80 %, como mostra a tabela 2.
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Tabela 2 - Estudo de recuperagao do peréxido de hidrogénio.

Peréxido de Hidrogénio (mg L™)

Amostra Adicionado Recuperado Recuperacao (%)
3,14 3,44 109,80
A 4,69 4,91 104,83
6,22 6,41 103,01
3,14 3,18 101,48
B 4,69 4,67 99,65
6,22 6,26 100,73
3,14 3,20 101,90
C 4,69 4,78 101,89
6,22 6,35 102,15
3,14 2,93 93,48
D 4,69 4,66 99,35
6,22 6,16 99,02

4.9 Determinacao de peroxido de hidrogénio em amostra comercial

A andlise das amostras comerciais (A, B, C e D) contendo perédxido de
hidrogénio utilizando o eletrodo modificado com paladio foi realizada pelo
método da adicdo multipla de padrdo. Inicialmente, foi obtida a corrente
anddica para a amostra. A seguir, foram feitas adicdes do padrao peréxido de
hidrogénio na célula eletroquimica e, apds cada adicao, as correntes foram
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obtidas. A Figura 12 mostra a curva de adicdo de padrao obtida utilizando o
eletrodo proposto para a amostra A. O perfil da curva de adicdo para as demais

amostras (ndo mostrados) € semelhante.

3.5
3.0
2.5

2.0

1/ uA

1.5

1.0

[H,0,1/10 ° mol L

Figura 12 - Adigao de padrao para a amostra A utilizando o eletrodo modificado.

A Tabela 3 mostra os resultados obtidos na determinacao de peréxido
de hidrogénio em agua oxigenada comercial utilizando o eletrodo modificado
(Figura 12) e a volumetria de 6xido-reducéo.

Tabela 3 - Determinacdo de perdxido de hidrogénio em &gua oxigenada comercial usando

eletrodo modificado com paladio e volumetria de éxido-redugéo.

Peroxido de Hidrogénio (%)

Amostra Volumetria de Eletrodo Erro relativo (%)
oxido-reducao modificado
A 3,33%0,02 3,5610,02 + 6,90
B 3,1710,01 3,1540,01 - 0,63
C 3,3710,01 3,3810,02 + 0,30
D 3,08+0,02 2,9610,02 - 3,89
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Como pode ser observado na Tabela 3, o eletrodo modificado com
paladio apresentou bons resultados quando comparado com a técnica de
volumetria de 6xido-reducao.

Os resultados obtidos mostram também que o eletrodo proposto
utilizando a cronoamperometria pode ser um método alternativo para a
determinacao de peréxido de hidrogénio, ja que na literatura constam métodos

que exigem reagentes de alto custo para a determinagao deste oxidante.
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5 CONCLUSAO

Eletrodos a base de pasta de carbono modificados tem sido largamente
reportados na literatura visto que mostram simplicidade, rapidez e baixo custo
na construcao e usados com sucesso na determinacao de diferentes analitos.

O eletrodo modificado com paladio mostrou-se efetivo na determinacao
de peréxido de hidrogénio nas amostras de agua oxigenada comerciais.

Os teores de perdxido de hidrogénio obtidos estdo em concordancia com
os dados obtidos empregando a técnica de volumetria de oxido-reducao
método comparativo utilizado, visto que apresentou uma faixa de erro relativo
de -3,89 a + 6,90 %.
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