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fons dos metais cadmio (Cd((ll)) e chumbo (Pb((ll)) foram selecionados por serem
liberados na decomposicdo de fertilizantes, uma das principais fontes antropicas da
contaminagdo por estes elementos!. A proximidade de rios e riachos com areas agricolas poderia
intensificar tal problema. No Brasil, a Instrucdo Normativa n® 027 de 2006, do Ministério da
Agricultura, Pecuaria e Abastecimento (MAPA) regulamenta o teor maximo permitido destes
contaminantes (57 mg kg™ para o Cd e 1000 mg kg™ para o Pb) em fertilizantes minerais.

O objetivo deste trabalho foi o desenvolvimento de um método sensivel, preciso e exato
para a determinacdo simultanea de Cd(ll) e Pb(Il) em amostras de fertilizantes minerais por
voltametria de redissolucdo anddica com pulso diferencial, utilizando eletrodos impressos de
carbono modificados com nanotubos de carbono de parede Unica funcionalizados com grupos
carboxilicos e com formacdo in situ de filme de bismuto.

Os voltamogramas foram obtidos com um potenciostato portatil EmStatBlue (PalmSens),
software PSTrace (PalmSens) e eletrodos impressos (DropSens), contendo, em um Gnico suporte,
um substrato de carbono modificado com nanotubos de carbono de parede Unica
(SWCNT/Carbon) de 4 mm de didmetro, como eletrodo de trabalho, tinta de carbono como
contraeletrodo e prata como quasi-eletrodo de referéncia. Amostras certificadas (MRC NIST
695) e reais de fertilizantes foram preparadas segundo a norma IN MAPA/SDA n° 03/2015, que
envolveu dissolugdo com &cido cloridrico, seguido por diluicdo apropriada, com agua de Milli Q.
O método de adicdo do padréo foi utilizado para a quantificacdo dos analitos.

O eletrodo de trabalho possuiu as propriedades eletrocataliticas dos nanotubos de carbono
e grupos carboxilicos funcionalizados (SWCNT-COOH), e apresentou melhor desempenho do
que os eletrodos impressos de tinta de carbono ndo modificados. Os eletrodos impressos com
formacdo in situ de filme de bismuto, também, se mostraram sensiveis, facilmente modificaveis,
eficientes e muitos vantajosos em termos de compactacdo. A modificacao de eletrodo de disco de
carbono vitreo com filme de bismuto ja havia demonstrado um aumento de sensibilidade na
determinacdo de Cd(Il) e Pb(ll) em fertilizantes®>. Os pardmetros experimentais otimizados
incluiram etapa de deposicao sob agitacdo, com potencial de deposicdo de -1,4 V durante 120 s,
com posterior varredura dos potenciais a 100 mV s, aplicando-se pulsos diferenciais com
amplitudes de 80 mV. O eletrdlito suporte continha tampédo acetato de aménio com pH 4,5 e
concentragéo de Bi(lll) de 0,9 mg L. Amostras reais e certificadas foram analisadas, bem como
foram realizados ensaios de recuperacdo, que ficaram entre 91 e 107% para ambos os analitos.
Os limites de quantificacdo para Cd(I1) e Pb(Il) foram de 0,32 e 0,28 pg L™, respectivamente, e
foi possivel determina-los em uma faixa linear entre 1 e 150 ug L.
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