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Introducao |

O eletrodo de diamante dopado com boro (EDDB) é
atualmente um dos materiais de maior interesse
para aplicacdo em Eletroanalitica. Dentre suas
principais caracteristicas, destacam-se a larga
janela de potencial em meio aquoso e ndo aquoso e,
principalmente, a fraca adsor¢cdo de moléculas
polares. Por isto, o EDDB tem sido largamente
empregado para a determinacdo eletroanalitica de
diferentes tipos de pesticidas. Assim, o objetivo
deste trabalho foi avaliar a aplicabilidade desta
superficie na quantificacdo de Diquat (brometo de
1,1 -etileno-2,2 -bipiridilio) em amostras complexas,
como batata e suco de laranja.

Resultados e Discussao |

Testes preliminares utlizando a técnica de
voltametria de onda quadrada (VOQ), solucdo de
Diquat em meio de Na,B40; 0,05 mol LY e
varreduras de potenciais no intervalo 0,0 V a -1,2 V
mostraram que, nestas condicdes, o Diquat
apresenta dois picos de reducdo, sendo um em
-0,6 Veoutroem-1,0V.

A analise das componentes de corrente da VOQ e
0os dados obtidos com os experimentos de
voltametria ciclica indicaram que o processo redox
para ambos 0s picos envolveu uma reagao catalitica
com transferéncia irreversivel de carga. As
correntes de pico observadas para o pico 1
apresentaram maior intensidade. Além disto, o pico
2 apresentou caracteristicas fortemente adsortivas,
dificultando as analises. Assim, toda a otimizacgado
experimental foi realizada considerando-se apenas o
pico 1.

Os parametros experimentais e voltamétricos foram
avaliados e as melhores respostas, considerando-se
a intensidade de corrente e o perfil do pico
voltamétrico, foram obtidas em meio de Na,B,0,
0,05 mol L7, frequiéncia de aplicagdo de pulsos de
potenciais de 40 sT, amplitude de pulsos de 40 mV e
incremento de varredura de 2 mV. Desta forma,
curvas analiticas foram construidas utilizando-se o
método de adicao de padréo, e os valores de limite
de deteccdo (LD) e de quantificacdo (LQ) foram
calculados seguindo-se os critérios definidos pela
IUPAC. Além disto, a repetibilidade e a
reprodutibilidade do procedimento foram avaliadas,
estado apresentadas na Tabela 1.
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Tabela 1: Parametros analiticos para determinagdo do Diquat
sobre EDDB utilizando VOQ.

Parametros Pico 1
Linearidade 9,99x10™ a2 9,90x10™" mol L™
r 0,9944
Sp (A) 3,625x10™°
s(A/mol L™ 6,4926
LD (mol L™ 1,592x10™ (0,058 pg L™
LQ (mol L) 5,308x10° (0,192 ug L™
Repetibilidade (%) 0,77 (n=10)
Reprodutibilidade (%) 2,24 (n=5)

A eficiéncia do procedimento foi avaliada em
eletrélito puro e em amostras de batata e de suco de
laranja. Estas amostras foram contaminadas
artificialmente, seguindo-se procedimentos da
literatura, e entdo utilizadas nos experimentos
voltamétricos. Todos os resultados obtidos foram
empregados na avaliacdo da potencialidade do
EDDB em determinar o herbicida Diquat em
amostras complexas, sem perdas na sensibilidade e
seletividade das respostas em funcdo dos
interferentes contidos em cada uma das amostras.
Os resultados obtidos para as curvas de
recuperacado estao apresentados na Tabela 2.

Tabela 2. Resultados obtidos para curvas de recuperagédo de
Diquat em eletrélito puro, batata e suco de laranja sobre EDDB
por VOQ.

Diquat]agic  |[Diquat]recup |RECUPEracao
Amostras [(n?ol L]»l) [ (r?10| E»l) P (‘3,/0) ¢
Eletrdlito | 2,991x10" |2,641x10” 88,29
Batata 2,913 x10" [2,642x10”’ 90,70
Laranja | 2,941x10" [2,600x10" 88,40

Conclusoes |

Os resultados obtidos utilizando EDDB aliado a VOQ
apresentaram uma  excelente  sensibilidade,
caracterizada por valores de LD e LQ abaixo do
maximo permitido pela legislacdo brasileira para
amostras de alimentos (70 pg L'l). Os valores de
recuperacdo obtidos em eletrélito puro e nas
amostras de batata e de suco de laranja foram
satisfatérios, indicando a baixa sensibilidade do
EDDB a efeitos de interferentes em amostras
complexas. Assim, o procedimento eletroanalitico
empregado pode ser considerado excelente
alternativa para a determinagéo de tracos de Diquat
em amostras complexas.
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