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INTRODUCAO

- Preparacbes e aplicacOes de acetato de celulose modificada com oOxidos
metalicos, CA/M,0O,, tém sido um assunto de grande interesse nos ultimos anos,
especialmente envolvendo as suas aplicacdes analiticas. Podem ser citados os
processos de troca ibnica, adsorcao seletiva de contaminantes, preparacao de

filmes, sensores eletroguimicos e estudos de imobilizacdo de enzimas [1-4].

OBJETIVOS

- Modificar acetato de celulose com oxidos mistos TiO,/Sh,O, e aplicar como matriz

para sensores eletroquimicos.

- Estudar a aplicacdo do material obtido CA/TiO, /Sb,0O. na eletrocatalise de acido

ascorbico.

PARTE EXPERIMENTAL

Preparacdo do Oxido Compasito CA/TiO,/Sb,0O,

10 g acetato de celulose

+ adicdo de 7,0 ml de

50,0 ml de acetona butoxido :> formacao do material

N [ >|  detitaniolv sélido CA/TIO,

40,0 ml de acido acético sob agitacao

300 ml de solucéo acida

4 i
Lavar com HNO3 1,0 mol L deionizada, contendo 1 g ShCl,

filtrar e < | N
secar a 60 °C por 3 h 10 g CAITIO
Obtencéo do material CA/TiO,/Sb,O. ’

Imobilizacdo da p-benzoquinona sobre a superficie da
CA/TiO,/Sb,0s

p-benzoquinona (1,0 x 103 mol L)
dissolvida em isopropano

+ 0,5 g de CA/TiO,/Sb,0O,

agitacao por 1 h

lavar com etanol e agua

secar a 60 °C por 30 min

Figura 1 —. Representacao do processo redox da p-benzoquinona (p-BQ).

RESULTADOS E DISCUSSOES

Microscopia Eletronica de Varredura - MEV
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Figura 2 - MEV para fibra de CA/TiO,/Sb,O¢.

ANALISE DE EDS
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Figura 3: EDS para o composito CA/TiO,/Sb,0.,.

Medidas Eletroquimicas
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Figura 4. Voltamogramas ciclicos: (A) CA/TiO,/Sb,0O: na auséncia de H,AA, (B)
CA/TiO,/Sb,0:BQ na auséncia de H,AA e (C) CA/TiO,/Sh,0:BQ na presenca de 8
X 10-5 mol L-1 de H,AA.

30

20 4
104 = . . . Ipc
< O-
=
— Ipa
-10 ° ° Y ° Y
-20 -
_30 1 ' 1 ' 1 ' 1 ' 1
20 40 60 80 100

Numero de ciclos

Figura 5: Estabilidade quimica do eletrodo CA/TiO,/Sb,0:BQ apds 100 ciclos

redox. Tampao Britton-Robinson e velocidade de varredura 20 mV s,
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Figura 6: Voltamogramas ciclicos obtidos utilizando-se CA/TiO,/Sb,0;:BQ em
diferentes velocidades de varredura (2, 5, 8, 10, 20, 30, 40, 50, 60, 70, 80, 90, 100

mV s1) em tampéao Britton-Robinson pH 7.
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Figura 7: Dependéncia entre o Em e o pH para o CA/TiO,/Sb,0:.BQ em tampé&o
Britton-Robinson e velocidade de varredura 20 mV s,
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Figura 8: Voltamogramas ciclicos obtidos para o eletrodo CA/TiO,/Sb,0-BQ na
auséncia de acido ascorbico (A) e na presenca de H,AA nas concentracdes em mol
L-1: (B) 2,50 X 10°; (C) 5,00 x 10->;(D) 1,00 x 104; (E) 3,50 X 104; (F) 6 X 104, (G)
8,50 X 104; (H) 1,00 X 103;(1) 1,35 X 103; (J) 1,60 X 103; (L) 1,85 X 103; (M) 2,00
X 103; (N) 2,35 X 103; (O) 2,6 X 103; (P) 2,85 X 103; (Q) 3,07 X 103; (R) 3,32 X 10
3. (S) 3,56 X 103; (P) 3,82 X 103. Figura inserida: Relacéo entre a intensidade de
corrente de pico versus a concentragao de H,AA.
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Figura 9: Cronoamperograma para o eletrodo CA/TIO,/Sb,0:BQ em tampéo
Britton-Robinson pH 7,0 obtido por sucessivas adicGes de 10 pL da solucao da

amostra real.

CONCLUSOES

- Os Oxidos mistos apresenta-se altamente disperso por toda a superficie da fibra

de celulose.

-A p-benzoquinona foi adsorvida sobre a matriz CA/TiO2/Sb,O, de forma eficiente,

exibindo uma alta estabilidade.

- O sensor responde linearmente a variacao da concentracao de acido ascorbico,
tanto para a técnica de voltametria ciclica como para a técnica de

cronoamperometria.
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