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Introducéo

Devido a intensa pesquisa envolvendo as
propriedades intrinsecas de 6xidos metalicos (OM),
estes materiais véem tornando-se interessantes para
vérias aplicagbes, como em catalisadores®, baterias?,
supercondutores® e sensores®. Estes estudos
demonstraram que o método ce sintese e a escolha
dos precursores influenciam fortemente a morfologia
e, como consequéncia, as propriedades dos OM
obtidos.

Dentre as aplicacdes possiveis, a utilizacdo de OM
em sensores éinteressante devido a possibilidade da
catalise da reacdo de oxi-reducdo, da espécie
guimica alvo, sobre a superficie do eletrodo,
propiciando o aproveitamento dos OM em
metodologias analiticas relevantes.

O objetivo deste trabalho foi a preparacdo de
particulas de 6xidos de cobalto e de niquel, dispersas
em trés matrizes diferentes de carbono para
aplicagdo na deteccdo eletroquimica de sulfito. A
importancia da deteccdo do sulfito deve-se a sua
ampla utilizagdo como conservante em bebidas e a
sua relacdo com o0 agravamento de processos
asmaticos”.

Resultados e Discussao

As particulas dos OM foram preparadas a partir de
uma suspensdo formada por trés diferentes matrizes
de carbono: grafite, grafite expandido e negro de
fumo, em solugdo do cloreto do metal de interesse.
As matrizes foram dispersas em solugdo com a
adicdo de uma solucdo de SDS. Apoés a disperséo, o
pH das amostras foi elevado até 13 por meio da
adicdo lenta (6 h) de uma solugdo de NaOH. Em
seguida as amostras foram agitadas por 24 h. Os
materiais obtidos foram filtrados, lavados para retirada
total do SDS e do NaOH, e secos em dessecador,
sob véacuo, por 36 h.

Os materiais obtidos foram caracterizados por
difracdo de Raios X (XDR) e por medidas de
voltametria ciclica (CV) na presenca de diferentes
concentracdes de sulfito.

As medidas de XDR indicaram a formacdo de
particulas de o6xidos hidratados, tanto de cobalto,
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quanto de niquel nas trés matrizes utilizadas.
Adicionalmente pdde-se observar que a formacao dos
OMs ndo alterou a estrutura cristalina destas
matrizes. Embora o tamanho das particulas deva ser
determinado em uma etapa posterior por meio do
calculo do tamanho do cristalito formado), as
medidas de XRD podem fornecer uma informacéo
qualitativa a este respeito, ja que a largura e abaixa
intensidade dos picos de difracdo, em relacdo ao
sinal da fase amorfa, indicam a presenca de
particulas de tamanho reduzido.

As medidas de CV foram realizadas em tampéo
fosfato com pH=7. O perfil voltamétrico dos materiais
preparados apresentou o padrdo caracteristico do
oxido de cobalto e do 6xido de niquel, sem haver
diferenciacéo apreciavel entre as matrizes de carbono
contendo o mesmo OM. A andlise da adi¢do padrao
de sulfito indicou que o0s materiais obtidos
apresentam uma maior sensibilidade em relagdo a
eletro-oxidacao do sulfito, quando comparados aos
eletrodos formados pelas matrizes puras, sendo que
0S materiais com cobalto apresentaram maior
sensibilidade em relacdo aos materiais com niquel.

Conclusdes

A metodologia desenvolvida mostrou-se adequada a
preparacdo de Oxidos de cobalto e de niquel,
dispersos em matrizes de carbono. Os materiais
obtidos apresentaram um comportamento
eletroquimico promissor em relacdo a aplicacdo na
detecc¢do de sulfito.
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