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APRESENTACAO

O e-book: “O ensino e a pesquisa em quimica” volume |l é constituido por quinze
capitulos de livro que foram reunidos em trés grandes areas teméticas, a saber: /) quimica
analitica: determinagéo, otimizacéo e validacéo; i) desenvolvimento de adsorventes e
catalisadores para remocéo de diferentes classes de contaminantes e aplicagéo industrial
e jii) temas diversos.

A primeira tematica é constituida por seis capitulos e apresentam diversos estudos,
entre os quais: /) determinag@o quantitativa de glicazida em comprimidos e os problemas
provenientes do uso de comprimidos pelo sistema de particdo ndo homogéneo; ii) a
determinacao de Hidrocarbonetos Policiclicos Aromaticos (HPAs) empregando-se a técnica
de voltametria; jii) a validagdo de um sistema fotocolorimetro em analises para o ensino
de quimica na Universidade Tecnolbégica de Gutiérrez Zamora na cidade de Vera Cruz
no México;iv) a iportancia da otimizagdo para melhor entendimento dos estudos cinéticos
em uma reagdo de hidroalogenagédo; v) a triagem fitoquimica e analise de propriedades
antioxidantes e vi) avaliacao de estruturas metalicas organicas como fase estacionaria em
Cromatografia Liquida de Alta Eficiéncia (HPLC).

A segunda temética € composta por cinco capitulos e apresentam: estudo de revisédo
que demonstram: i) o potencial de extragcao de fosforo em efluentes liquidos; ii) estudo de
Montmorilonita como potencial adsorvente e aplicacdo em sistemas de fluxo continuo e
iiiy avaliagdo e estudo de diferentes catalisadores para remocgéo de inUmeras classes de
poluentes em matrizes aquaticas e reforma do etanol com vapor d’agua.

Por fim, a terceira tematica que apresenta quatro diferentes estudos que contemplam
a corroséo obtida por pulverizagédo de gas frio, a importancia e utilizacdo de supressores
de poeira na mineragéo, preparagdo de nanoparticulas poliméricas enriquecidas com
6leos essenciais poliméricas e estudo de revisdo das propriedades quimicas da série de
lantanideos.

Nesta perspectiva, a Atena Editora vem trabalhando por meio do incentivo de
publicagbes de trabalhos de pesquisadores de todas as regides do Brasil e de outros
paises com o intuito de colaborar com a publicacdo de e-books e, consequentemente,
sua divulgacéo de forma gratuita em diferentes plataformas digitais de fcil acesso. Logo,
a Atena Editora contribui para a divulgacéo e disseminagdo do conhecimento cientifico
gerado dentro de instituicdes de ensino e pesquisa e que pode ser acessado de qualquer
lugar e em tempo real por qualquer pessoa interessada na busca pelo conhecimento.

Cleiseano Emanuel da Silva Paniagua
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RESUMO: Os hidrocarbonetos policiclicos
aromaticos (HPAs) sdo um grupo de compostos
contendo dois ou mais anéis aromaticos. Séo
contaminantes ambientais presentes em diversas
matrizes, como solo, agua, ar e alimentos. Devido
a isso e ao seu carater lipofilico, a contaminagéo
humana por essas substincias pode ocorrer
através de absorcdo pela pele, ingestdo ou
inalacdo, sendo rapidamente distribuidas pelo
organismo. De maneira geral, tanto os HPAs
quanto seus derivados sdo capazes de reagir
diretamente, ou ap6s sofrerem transformagdes
metabdlicas, com o DNA, tornando-se eficientes
mutagénicos que estdo associados ao aumento
da incidéncia de diversos tipos de canceres
no homem. Neste contexto, & extremamente
importante o desenvolvimento de metodologias
analiticas para o monitoramento de HPAs e seus
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metabdlicos no ambiente e nos seres humanos. Os métodos eletroanaliticos, tais como a
voltametria, vém ganhando destaque na analise de diversos compostos organicos, pelo baixo
custo da instrumentacdo e pouco consumo de reagentes. Neste trabalho foi desenvolvida
uma metodologia voltamétrica em pulso diferencial, em solu¢do tampao acetato (pH=4)
com o uso do surfactante dodecil sulfato de sodio, para analise dos HPAs, benzo(a)pireno,
pireno e fluoranteno, utilizando um eletrodo de pasta de carbono modificado com 5 % de
ftalocianina de zinco, como eletrodo de trabalho. Obtendo uma faixa de 0,49 — 31,7 mmol L’
para o benzo(a)pireno, 0,25 — 15,8 mmol L' para o pireno e para fluoranteno a faixa obtida
foi de 0,75 — 47,5 mmol L, limites de detec¢édo de 0,17, 0,08,0,22 mmol L', e limites de
quantificacéo de 0,33, 0,19, 0,45 mmol L, respectivamente.

PALAVRAS-CHAVE: Hidrocarbonetos Policiclicos Aromaticos, Voltametria, Eletrodo
Modificado, ftalocianinas.

VOLTAMETRIC DETERMINATION OF POLYCYCLIC AROMATIC
HYDROCARBONS USING A CARBON PASTE ELECTRODE MODIFIED WITH
ZINC FTALOCIANINE

ABSTRACT: Polycyclic aromatic hydrocarbons (HPAs) are a group of compounds containing
two or more aromatic rings. They are environmental contaminants present in several matrices,
such as soil, water, air and food. Due to this and their lipophilic character, human contamination
by these substances can occur through skin absorption, ingestion or inhalation, being rapidly
distributed throughout the body. In general, both HPAs and their derivatives are able to react
directly, or after undergoing metabolic transformations, with DNA, becoming efficient mutagens
that are associated with an increased incidence of different types of cancers in humans. In this
context, the development of analytical methodologies for monitoring PAHs and their metabolics
in the environment and in humans is extremely important. Electroanalytical methods, such as
voltammetry, have gained prominence in the analysis of various organic compounds, due to
the low cost of instrumentation and low consumption of reagents. In this work, a differential
pulse voltammetric methodology was developed in an acetate buffer solution (pH=4) with the
use of sodium dodecyl sulfate surfactant, for the analysis of PAHs, benzo(a)pyrene, pyrene
and fluoranthene, using a paste electrode of carbon modified with 5% zinc phthalocyanine
as working electrode. Obtaining a range of 0.49 — 31.7 ymol L-1 for benzo(a)pyrene, 0.25 —
15.8 pmol L-1 for pyrene and for fluoranthene, the range obtained was 0.75 — 47.5 ymol L-1,
detection limits of 0.17, 0.08.0.22 uymol L-1, and quantification limits of 0.33, 0.19, 0.45 ymol
L -1, respectively.

KEYWORDS: Polycyclic Aromatic Hydrocarbons, Voltammetry, Modified Electrode,
Phthalocyanines.

11 INTRODUGAO

Varias substancias quimicas sao langadas no meio ambiente diariamente, causando
desequilibrios ambientais dificeis de serem revertidos. No intuito de minimizar o impacto
gerado, buscou-se investigar os efeitos bioldgicos e toxicolégicos de vérias substancias, e

observaram que muitas destas apresentaram grande potencial carcinogénico por sofrerem
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interacbes com moléculas de DNA. Uma classe dessas substancias estudadas foram os
hidrocarbonetos policiclicos arométicos — HPAs (GALINARO e FRANCO, 2009; CARUSO
e ALABURDA, 2008).

Os hidrocarbonetos policiclicos aromaticos sdo formados pela queima da matéria
organica em elevadas temperaturas, por meio da combustdo incompleta ou pirdlise de
materiais, e sdo estruturas de grande interesse toxicoldgico pois podem ser encontrados
como poluentes: no ar atmosférico, em alimentos (decorrente dos processos de defumacéo,
torrefagdo), em rios, em solos, entre outros (GALINARO e FRANCO, 2009; NETTO et al.,
2000).

Os HPAs sao constituidos basicamente de atomos de carbono e hidrogénio, sdo
substancias lipossoliveis, na qual podem atravessar a barreira seletiva das células, sua
bicamada lipidica, sendo absorvidos pelo organismo via inala¢é@o, exposicao oral e dermal,
com posterior acumulo no tecido adiposo (NETTO et al., 2000).

Diferentes HPAs sédo encontrados na natureza, contudo apenas dezesseis deles
(naftaleno, acenaftileno, acenafteno, fluoreno, fenantreno, antraceno, fluoranteno, pireno,
benzo[a]antraceno, criseno, benzo[blfluoranteno, benzo[k]fluoranteno, benzo[a]pireno,
benzo[g,h,i]perileno,indeno[1,2,3-cd]pireno e o dibenzo[a,hlantraceno) foram classificados
como poluentes prioritarios pela Agéncia de Protecdo Ambiental Americana (US EPA), em
funcéo de suaimportéancia industrial, ambiental e toxicologica. Destes, sete séo classificados
pela Agéncia Internacional de Pesquisas sobre o Cancer (IARC), como cancerigenos para
animais e potencialmente cancerigenos para seres humanos. Sua toxicidade tem sido
observada em humanos e animais, onde contaminag@o se deu pelas vias: respiratéria,
cutanea e digestiva (CARUSO e ALABURDA, 2008; SENTURK, 2013).

1.1 Métodos Analiticos propostos para analise de HPAs

Considerando as propriedades quimicas e fisicas dos HPAs, de um modo geral, os
métodos convencionais disponiveis para monitora-los englobam a cromatografia liquida
com detecgao por fluorescéncia, ultravioleta-visivel e arranjo de diodos; e a cromatografia
a gas, acopladas a um detector de espectrometria de massas (SENTURK, 2013), que
além de apresentar baixos limites de deteccdo oferecem informagédo estrutural dos
compostos (CRISTALE, SILVA e MARCHI, 2008). Contudo, os métodos cromatograficos
séo dispendiosos, requerem equipe de trabalho especializada, envolvem diversas etapas
para preparacao das amostras, equipamentos sofisticados, além do custo.

Alternativamente, as técnicas voltamétricas sao ferramentas promissoras para a
determinagéo de HPAs em matrizes complexas. Essas técnicas baseiam-se na medida de
corrente resultante de uma reacéo redox de uma eletrélise, na superficie de um eletrodo
de trabalho, durante a aplicagdo de uma diferenca de potencial na célula eletroquimica.
De modo geral, apresentam caracteristicas analiticas adequadas, como viabilidade, boa
seletividade, exatiddo, alta sensibilidade (BRETT e BRETT, 1998), assim como baixos
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custo e impacto ambiental (pelo baixo consumo de reagentes). As principais técnicas
voltamétricas empregadas em eletroandlises s&o: voltametria ciclica (VC), voltametria
de varredura linear (VVL), voltametria de pulso diferencial (VPD) e voltametria de onda
quadrada (VOQ), (BARD e FAULKNER, 2001; SKOOG, HOLLER e NIEMAN, 2002).

Associada a versatilidade das técnicas voltamétricas, a escolha do material do
eletrodo de trabalho deve conferir elevada sensibilidade, seletividade e, fundamentalmente
estabilidade em aplicacbes eletroquimicas e eletroanaliticas. Em geral, eletrodos
convencionais de ouro, cobre, prata, platina, carbono vitreo (CV), fibra de carbono, grafite
pirolitico (GP) e pasta de carbono (PC, mistura composta, em geral, por 6leo mineral e p6
de grafite e/ou uma fragcdo de um modificante, no caso de modificag@o na pasta) e diamante
dopado com boro (DDB) tém sido empregados para estudar a cinética, 0 mecanismo
de transferéncia de elétrons e o processo de eletrodo, principalmente para evitar o uso
do eletrodo de mercurio, devido a toxicidade deste metal. A modificacdo quimica com
diferentes materiais condutores (filmes de bismuto, ftalocianinas, quitosanas, surfactantes,
nanotubos de carbono, ciclodestrinas etc.) é aplicada a fim de alterar a reatividade e
seletividade desses sensores (BARD e FAULKNER, 2001; SKOOG, HOLLER e NIEMAN,
2002). O desenvolvimento de eletrodos quimicamente modificados baseia-se, em geral, no
uso de espécies que apresentem alguma resposta ou afinidade especifica a determinado
tipo de analito. A modificagdo de eletrodos com proporgdes exatas da espécie eletroativa
de interesse pode, segundo a Lei de Faraday, fornecer dados qualitativos e quantitativos,
que tendem a ter melhor reposta eletroativa em relagéo ao sinal obtido pelo eletrodo liso,
sem modificagcdo (BARA et al., 2008).

1.2 Eletrodos Quimicamente Modificados

MURRAY et al., na década de 70, realizou uma modificacdo pré-estabelecida na
superficie do eletrodo afim de monitorar a natureza fisico-quimica da interface eletrodo-
solucdo, de modo a alterar a reatividade e seletividade de um sensor base. Seu estudo
favoreceu o desenvolvimento de eletrodos para varios fins e aplicagdes, que vao desde a
catalise de reagdes organicas e inorganicas, até a transferéncia de elétrons em moléculas
de interesse (PEREIRA, A. C. et al, 2002).

Um eletrodo modificado consiste de duas partes: o eletrodo base, e uma camada
do modificador quimico. O sensor base deve apresentar caracteristicas eletroquimicas
apropriadas e também ser adequado para o método de imobilizacdo selecionado. Os
sensores mais utilizados, de acordo com a literatura, sdo: carbono vitreo, ouro, platina,
pasta de carbono, fibra de carbono e mercirio na forma de filme (PEREIRA, A. C. et
al, 2002). Muitas espécies quimicas de interesse podem ser utilizadas como agentes
modificadores de superficies eletrodicas, como metaloporfirinas, hexacianoferratos,
quinonas, nanoparticulas de ouro e metaloftalocianinas. Elas sdo empregadas com a
finalidade de melhorar a transferéncia de elétrons entre o analito e o eletrodo, diminuir o
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potencial de oxidacéao ou redugéo e melhorar a reprodutibilidade (TELES, 2011).

As ftalocianinas (H,Pc) sdo uma classe de compostos de origem sintética,
aproximados as porfirinas, em que o nicleo base € constituido por quatro unidades de
isoindol ligadas através de pontes aza (Figura 1 (a)). As primeiras alusdes ao surgimento
destes compostos remontam ao inicio século XX, e estdo relacionadas com a obtencéo
de uma substéncia altamente corada durante a conversdo quimica de alguns derivados
benzénicos 1,2-dissubstituidos. Os atomos de hidrogénio da cavidade central da
ftalocianina podem ser substituidos por mais de setenta elementos da tabela periédica
dando origem as metaloftalocianinas (Figura 1(b)). As metaloftalocianinas sdo moléculas
que podem ser cristalizadas e sublimadas com facilidade; no estagio de sintese atingem
extrema pureza; podem suportar contato com acidos e bases fortes, e somente agentes
oxidantes muito poderosos como dicromato e sais céricos, podem promover uma reacao
quimica, e converté-las em ftalimida e/ou acido ftalico (LEVER, 1999).

Figura 1. (a) Estrutura da ftalocianina na sua forma acida (H,Pc), (b) Estrutura de uma
metaloftalocianina (MPc), onde M indica um metal.

Fonte: MILGRON L. R. (1997).

Estudos envolvendo metaloftalocianinas também despertam grande interesse dos
pesquisadores e industrias devido a diversidade de suas aplica¢des, especialmente como
corantes em tecidos, plasticos, superficies metalicas e em tintas de escrever (HART, J. P,,
ABASS, A. K., 1997; ZAGAL, J. H., et al.,1998; ABE, T., et al.; ZAGAL, J. H., HERRERA,
P., 1985; GERALDO, D., et al., 2002). Além disso, o emprego das metaloftalocianinas
tem se expandido para varias 4reas comerciais como o desenvolvimento de sensores e
biossensores quimicos, discos de computadores 6ticos, polimeros condutores e metais
moleculares (ALEXIOU, C., LEVER, A. P. L.,2001; HART, J. P, ABASS, A. K., 1997;
ARDILES, P, et al., 2001; SOTOMAYOR, M. D. P. T., et al., 2002; ONI, J., NYOKONGO,
T., 2001).

O emprego de metaloftalocianinas para determinacdo de HPAs se torna bastante
viavel, devido as propriedades particulares que estes complexos apresentam, tais como:

O ensino e a pesquisa em quimica 2 Capitulo 2



elevada resisténcia quimica e térmica — condicdo essa muito importante para a maior
parte das aplicacdes tecnolbgicas. Além disso, vem sendo utilizadas em eletroanalise e
eletrocatalise (LOPES, 2006).

Este trabalho tem como objetivo apresentar um método voltamétrico para a
determinagéo dos HPAs benzo(a)pireno, pireno e fluoranteno, usando um eletrodo de pasta
de carbono modificado com ftalocianina de zinco, como eletrodo de trabalho.

21 MATERIAS E METODOS

2.1 Reagentes e solucoes

Os padrbes analiticos dos HPAs e os demais reagentes sdo de grau analitico,
adquiridos da Sigma-Aldrich. Com excecao dos HPAs, todas as solugdes foram preparadas
com agua ultrapura obtida por meio de sistema Millipore Milli-Q System (condutividade <
0,1 uS cm™).

O eletrélito suporte utilizados nas medidas voltamétricas, foi a solucdo tampao
acetato (acido acético/acetato de sodio, pH 4,0). E o surfactante dodecil sulfato de sodio
(DSS) também foi utilizado nos experimentos eletroquimicos.

Para os experimentos eletroquimicos, preparou-se uma solugdo estoque dos HPAs
(fluoranteno, pireno e benzo(a)pireno) 1,0 x102 mol L' em acetonitrila.

2.2 Equipamentos

As medidas voltamétrica foram realizadas em potenciostato/galvanostato Eco
Chemie, pAutolab® Tipo Il, acoplado a um moédulo polarografico Metrohm, 663 VA Stand®,
funcionando no modo potenciostatico, interfaciado a um microcomputador.

A célula eletroquimica (vidro Pyrex® fechada com uma tampa de Teflon®) era
equipada com trés eletrodos: um eletrodo de referéncia Ag/AgCl — KCI (3,0 mol L), um fio
de platina como eletrodo auxiliar e como eletrodo de trabalho foi empregados o eletrodo de
pasta de carbono (com e sem modificacdes com ftalocianinas de zinco).

2.3 Eletrodo de pasta de carbono modificados com ftalocianinas

Os eletrodos de pasta de carbono modificados com ftalocianinas foram preparados
pela mistura de p6 de grafite, 6leo mineral e a ftalocianina de Zn (Figura 2).

As misturas foram homogeneizadas em almofariz por 20 minutos para a preparagéo
da pasta. Em seguida, os eletrodos foram montados preenchendo em tubos de vidro com
as pastas e introduzindo uma haste de cobre para ser o contato elétrico externo.
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Figura 2. Preparo do eletrodo de pasta modificado com ftalocianina.

Fonte: Autoria propria.

Os eletrodos de pasta confeccionados foram polidos em papel manteiga e
posteriormente lavados com &gua ultrapura, este procedimento foi realizado entre as
medidas, quando necessario. O eletrodo foi submetido a um condicionamento em H,SO,
0,1 mol L', empregando 50 sucessivas varreduras ciclicas abrangendo uma janela de
potencial de —1,2 a 1,4 V, com velocidade de 1,0 V s™'. Esse tratamento foi repetido entre
0s experimentos para garantir a limpeza da superficie do eletrodo.

2.4 Procedimentos experimentais

As medicdes voltamétricas foram realizadas a temperatura ambiente em eletrolito
de suporte, tampéao acetato pH 4,0. Para evitar contaminagéo, foram utilizadas duas células
eletroquimicas: uma para o eletrélito de suporte (branco) e outra para eletrélito de suporte
+ aliquota do analito.

2.5 Parametros experimentais das medidas voltamétricas

Os parametros experimentais para as medidas eletroquimicas foram: velocidade de
varredura (v) de 15 mV s, tempo de modulagéo (TM) de 70 ms, intervalo de tempo (IT) de
0,2 s e amplitude de pulso (AE ) de 50 mV para VPD. A janela de potencial estudada foi de
0 a +1,4V para o eletrodo de trabalho estudado.
2.6 Tratamento dos dados voltamétricos

Os voltamogramas de pulso diferencial apresentados foram suavizados através da
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funcéao Savitsky-Golay smooth nivel 4, visando a eliminag¢a@o do ruido de fundo sobreposto
ao sinal voltamétrico. Em seguida, era corrigido a linha de base através da funcdo moving
average com um step window de 2 mV, ambas disponiveis no software GPES versao
4.9. Através desse tratamento matematico realizado nos voltamogramas, melhorou a
visualizacao e identificacdo dos processos oxidativos dos analitos. Além desse software,
também foi utilizado o Origin® 5.0 para tratamento dos dados.

2.7 Variaveis de desempenho analitico

O desenvolvimento de um método analitico necessita de processos de avaliagdo que
estime sua eficiéncia na rotina do laboratorio. Este processo é conhecido como validagéo,
no qual, consiste em demonstrar que 0 método analitico € adequado para seu propésito.
Assim, sensibilidade, limite de deteccéo (LD), limite de quantificacdo (LQ), curva analitica,
linearidade, precisao (repetibilidade e reprodutibilidade) e exatidao, sdo parametros que
constituem as variaveis de desempenho analitico essenciais a validacdo de métodos
analiticos (BRITO et al., 2003; MOCAK et al., 1997; SKOOG, HOLLER e NIEMAN, 2002).

A sensibilidade da metodologia foi avaliada pelo céalculo do LD e LQ, conforme
MOCAK et al., 1997. E a precisao foi avaliada com base no nivel de repetibilidade e de
reprodutibilidade do sensor proposto, calculados em termos do desvio padrédo relativo
(DPR) de acordo com PEREIRA et al., 2008.

31 RESULTADOS E DISCUSSOES

3.1 Estudo com pasta de carbono modificada com ftalocianina de zinco

O HPA benzo(a)pireno de concentracédo 8,33 x 10° mol L' em tampé&o acetato pH
4,0, utilizando a técnica VPD, para a escolha da melhor condigédo do eletrodo de pasta de
carbono modificada com a ftalocianina de zinco esta apresentado na Tabela 1.

% de ftalocianina de zinco Valores de corrente (A)
Com surfactante Sem surfactante
0% 1,77 x 10 -
5% 2,24 x10® -
10% 1,46 x 10 -
15% 1,19 x 10 -

Tabela 1 — Estudo da escolha do tipo de eletrodo de pasta para as andlises dos HPAs.
Como observado na Tabela 1 o uso do surfactante DSS é essencial para a

determinacao dos HPAs, especialmente, associado ao uso do eletrodo de pasta de carbono
modificado com ftalocianina de zinco 5%, no qual obteve melhor resposta em termos de
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corrente, sendo esta condicéo utilizada para a determinagéo analitica.

3.2 Curva analitica

Para a constru¢do da curva analitica foi inicialmente feito o estudo dos pardmetros
na técnica VPD, utilizando o HPA benzo(a)pireno de concentragéo 1,67 x 10° mol L' em
tampao acetato pH 4,0, onde foram analisados a velocidade de varredura, amplitude de
potencial e pré-concentracéo, Tabela 2.

Parametros Faixa de trabalho Valor otimizado
Velocidade de varredura (mV s™) 10-35 35
Amplitude de potencial (mV) 10-100 60
Pré-concentracéo (s)* 0-300 240

*Circuito aberto

Tabela 2 — Estudo dos parametros em VPD.

Os valores dos parametros obtidos para a determinacdo dos HPAs em VPD foram
velocidade de varredura de 35 mV s, amplitude de 60 mV, esses valores foram obtidos
tendo como base o benzo(a)pireno. Contudo, o estudo de pré-concentragao foi utilizando
os HPAs de interesse (benzo(a)pireno, pireno e fluoranteno) para verificar o tempo de pré-
concentragdo, como mostrado na Tabela 2, o valor utilizado foi de 240 s, para a andlise
simultdnea desses HPAs.

Inicialmente, uma curva individual dos HPAs foi levantada, nas condigfes otimizadas,
sendo fixado um valor dos outros HPAs para verificar se ha ou nao interferéncia entre
eles. Na Figura 4, encontram-se os voltamogramas dos HPAs simultdneos, em que foram
fixados valores de concentracéo para o benzo(a)pireno (Ep =~ 0,846 V), pireno (Ep 1,011V)
e fluoranteno (Ep ~ 1,408 V) em 1,0 x 10%, 5,0 x 10®° e 1,5 x 10 mol L', respectivamente.
Em seguida, foram adicionadas aliquotas de 50 mL da solugdo 1x10* mol L' do respectivo
padréo.

A curva analitica dos HPAs, Figura 4 (d), apresentaram uma significativa relagédo
linear, apresentando as seguinte equacdes de regresséo linear:

Ip/A=2,64 x 10® (+ 4,66 x10°) + 1,37 x 102 (+ 2,89 x10*) [Benzo(a)pireno]/mol L™

Apresentando uma faixa de concentragéo de (0,49 — 31,7) x 10® mol L' com N = 14
e R%igual a 0,9942, um LD =1,2x 107 mol L' e um LQ = 4,0 x 107 mol L.

Ip/A=3,78 x 108 (+ 7,90 x10?°) + 4,66 x 102 (+ 9,79 x10*) [pireno]/mol L™

Apresentando uma faixa de concentragdo de (0,25 — 15,8) x 10 mol L com N = 14
e R?igual a0,9941,um LD =3,0 x 108 mol L' e um LQ = 9,0 x 10® mol L.

Ip/A=1,55x10° (+ 3,92 x10°) + 7,93 x 10?2 (+ 1,62 x10*) [Fluoranteno]}/mol L'

Apresentando uma faixa de concentragéo de (0,75 — 47,5) x 10® mol L' com N = 14
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e R?igual a 0,9946, um LD =1,4x 10" mol L' e um LQ = 4,6 x 107 mol L.

Na Tabela 3, encontram-se os valores obtidos da curva simultanea dos HPAs, onde
foram estimadas suas figuras de mérito.

Os dados obtidos sugerem que a metodologia voltamétrica em VPD é bastante

eficiente para a analise simultdnea dos HPAs benzo(a)pireno, pireno e fluoranteno.

Figura 4 — Curva individual dos HPAs: a) Benzo(a)pireno, b) Pireno, c¢) Fluoranteno. d) Curva
simultanea dos HPAs.

Faixa analitica LD LQ
HPA (%)? (%)°
(mmolL") (mmolL™") (mmolL")
Benzo(a)pireno 0,49 — 31,7 0,17 0,33 417 4,59
Pireno 0,25-15,8 0,08 0,19 3,23 4,48
Fluoranteno 0,75-47,5 0,22 0,45 3,88 4,73

a = repetibilidade; b = reprodutibilidade

Tabela 3 — Dados das figuras de mérito dos HPAs.

41 CONSIDERAQ()ES FINAIS

Neste trabalho foi desenvolvida uma metodologia voltamétrica em VPD para a
determinagédo simultdnea dos HPAs benzo(a)pireno, pireno e fluoranteno, utilizando um
eletrodo de pasta de carbono modificado com 5% de ftalocianina de Zn, em tampéao acetato
(pH=4,0) com o uso do surfactante DSS. A metodologia apresentou 6timos limites de
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deteccéo e quantificacdo ao ser pré-concentrado em 240s, mostrando ser promissora para

futuras determinagdes analiticas com aplica¢gdes em amostras reais.
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