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RESUMO

Neste trabalho ¢ apresentado o desenvolvimento e a aplicagdo de um método eletroquimico
para a determinagdo do neurotransmissor dopamina em amostras de agua de torneira,
utilizando eletrodo de pasta de carbono modificado com zedlita recristalizada EPC-ZM/Trat.
Os parametros amplitude, frequéncia e degrau de potencial, foram otimizados utilizando o
melhor eletrodo EPC-ZM/Trat. A curva analitica foi obtida utilizando os parametros
otimizados de SWV. A curva analitica apresentou os seguintes dados: limites de detec¢ao de
0,015 pmol L e limite de quantificagdo de 0,051 umol L. Apds o desenvolvimento da curva
andlitica direcionou-se o método para o desenvolvimento da curva de adigdo padrdo,
utilizando como amostra agua de torneira, com trés niveis de contaminac¢do: 1° nivel (0,052
umol L), 2° nivel ( 0,105 umol L) e 3° nivel ( 0,316 umol L™). As taxas de recuperagido
foram 94,34; 99,04 e 99,05% respectivamente para 1°, 2° e 3° nivel. Os resultados mostraram
que a dopamina possue uma atividade eletroquimica quando exposta aos eletrodos de pasta,
principalmente o modificado com zeolita recristalizada, podendo assim desenvolver um
método eletroanalitico para determinagdo deste neurotransmissor em diversas matrizes € nao

somente em dgua de torneira.

Palavras-chave: zedlita recristalizada, dopamina, adi¢ao e recuperagdo, dgua de torneira.
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1. INTRODUCAO

O sistema nervoso ¢ a mais complexa e versatil realizagdo do processo da evolucdo,
ele ¢ responsavel por detectar as variagdes que ocorrem nos meios ambientes externos e
internos, produzindo respostas nos orgaos, glandulas e musculos, além de proporcionar as
chamadas "fungdes superiores" do sistema nervoso, como a cognic¢ao, aprendizado, memoria
e, por fim, o intelecto e a personalidade (CROSSMAN; NEARY, 2002).

O tecido nervoso compreende basicamente em dois tipo de células: os neuronios e as

c€lulas neuroglia. O neur6nio € a sua unidade fundamental, com a fun¢do basica de receber,
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processar ¢ enviar informacdes. As informag¢des no sistema nervoso sdo passadas entre os
neurdnios em regides conhecidas como sinapses interneuronais (MACHADO, 2005).

A transmissdo de informagdes entre os neurdnios ocorrem por meio da sinapse
quimica, onde as terminagdes nervosas produzem e liberam agentes quimicos especificos, sdo
esses conhecidos como neurotransmissores. Eles se difundem pelo espaco entre as membranas
pré- e pds- sinapticas, para chegarem até outro neurdnio (Figura 1) (CROSSMAN; NEARY,
2002).

Figura 1- .Transferéncia de neurotransmissores.

Neurdnio pré-sinaptico

Vesiculas sinapticas

Neurotransmissores g Fenda sinaptica

Neurdnio pos-sinaptico

Fonte: (Torres, 2014.)

Entre os neurotransmissores mais conhecidos estdo a acetilcolina, alguns aminoacidos
como a glicina, o glutamato, aspartato, no grupo das monoaminas se destacam a dopamina
(DP), noradrenalina e adrenalina (MACHADO, 2005). Alguns desses neurotransmissores €

suas principais fungdes estdo apresentados na tabela 1.

Tabela 1- Alguns neurotransmissores e suas fun¢des basicas.

Neurotransmissores Funcdes

Acetilcolina Controla a atividade de areas cerebrais relaciondas a
aten¢do, aprendizagem e memoria.
Glutamato Estabelece os vinculos entre os neurdnios que sao a base
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entre aprendizagem e memdria.

Dopamina Controla os niveis de estimulacdo motora em grande parte
do cérebro.
Noradrenalina Induz a excitagdo fisica e mental produzindo a sensacao

de bem estar.

1.1 Dopamina
A DP faz parte do grupo de neurotransmissores conhecidas como monoaminas, no
qual a estrutura basica ¢ constituida por um composto 3,4-diidroxibenzeno (catecol) ligado a

um grupo amina (Figura 2) (SANCHEZ, et al 2002).

Figura 2- Formula estrutural do composto catecol.

HO R

HO
R: C,H¢N (Dopamina)
R: C;H¢ON (Noradrenalina)
R: C3HsON (Adrenalina)

A DP (Figura 3)¢ um neurotransmissor central, precursor metabolico da noradrenalina
e da adrenalina. E utilizada para o tratamento de diversos tipos de tratamentos (LUPETTI, et
al 2003). A mesma atua no sistema nervoso, agindo diretamente em algumas fun¢des, como:
mémoria, atencdo, sono, aprendizagem e humor. O excesso ou a deficiéncia de DP no
organismo podem causar diversas doen¢a, como: mal Parkinson e esquizofrenia (MANDAL,
2015).

Virios trabalhos ressaltam a importancia que a DP tem no organismo dos seres vivos, €
como a mesma pode ser utilizada para pesquisas relacionadas ao tratamento de varias doengas
neurodegenerativas (SANTOS, et al 2014; CARDOSO, 1995).

No Brasil a DP pode ser obtida na forma comercial como cloridrato de dopamina. O
cloridrato de dopamina ¢ um medicamento utilizado para melhorar a pressdo arterial, sendo
assim ele ¢ indicado em caso de choque circulatorio (choque séptico, choque cardiogénico e
infarto agudo do miocardio, choque anafilatico), na hipotensdao severa (pressdo baixa) na
auséncia de hipovolemia (hipovolemia ¢ uma situacdo clinica na qual o volume de sangue no

corpo estd baixo) (HIPOLABOR, 2014).
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Figura 3- Formula estrutural da DP

HO NH;

HO

1.2.1 Propriedades Fisico-quimicas

. Grupo quimico: Catecolaminas

. Nome quimico: 3,4-dihidroxi-feniletanamina
. Formula molecular: CsH;;NO,

. Massa molar: 153,18 g/mol

. Ponto de fusdo: 128 ° C

. Solubilidade em 4gua: 60,0 g/100 mL

1.3 Técnicas Voltamétricas

A voltametria ¢ uma técnica eletroquimica que estuda a relacdao entre a corrente € o
potencial durante a eletrolise de uma espécie quimica de interesse. (RATH, 2003).

Uma das caracteristicas da voltamétria relaciona-se com o fato de possibilitarem o
estabelecimento de relagdes diretas entre a concentragdo do analito e alguma propriedade
elétrica como corrente, potencial, condutividade, resisténcia ou carga. Como as medidas
destas propriedades sdo facilmente acessiveis experimentalmente, as técnicas eletroanaliticas
sdo adequadamente utilizadas na quantificacdo de espécies de interesse nas diferentes areas de
estudo (SOUZA, et al 2003).

Uma vantagem destas técnicas consiste na possibilidade da medida ser realizada
diretamente na amostra, sem necessidade de etapas de pré-purificagdes ou de separacdes
prévias, além de tornar possivel a andlise de materiais coloridos ou amostras contendo

particulas sélidas dispersas (RUPP ¢ ZUMAN, 1992).

1.3.1 Voltametria de Onda Quadrada
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A voltametria de onda quadrada do inglés square wave voltammetry (SWV) ¢ uma
técnica de pulso onde a forma do pico de corrente resultante ¢ proveniente da sobreposicao de
pulsos de potencial de altura a (amplitude de pulsos), a uma escada de potenciais de largura
AEs (incremento de varredura de potenciais) e duracao 2t (periodo) (Figura 4). As medidas de
corrente sdo feitas no final dos pulsos diretos e reversos e o sinal obtido, apds derivagdo, ¢
dado como uma intensidade da corrente resultante, apresentando excelente sensibilidade e alta
rejei¢do a correntes capacitivas. O pico voltamétrico resultante apresenta posigdo, largura e

altura caracteristicas do tipo de sistema redox avaliado (SOUZA, et al, 2004).

Figura 4- Forma de aplicacao de potencial na voltametria de onda quadrada.

degrau de potencial ~ 4~ o e
periodo de
aplicacéo

i

! AL=I(1) - 1)

corrente
\ sentido direto
\
e ZiNe
| A b s
o
E corrente
sentido inverso
1 E

I :
Fonte: (PACHECO et al., 2013).

A voltametria de onda quadrada (SWV), do, ¢ uma das técnicas voltamétricas de pulso
mais rapidas e sensiveis. Os limites de deteccdo podem ser comparados aos das técnicas
cromatograficas e espectroscopicas. Além disso, a analise dos parametros caracteristicos desta
técnica também possibilita a avaliagdo cinética e mecanistica do processo eletrodico em
estudo (SOUZA, et al 2003).

Atualmente na SWV, a forma da curva de corrente-potencial ¢ proveniente da
aplicagdo de potenciais de altura AEs (amplitude do pulso de potencial), que variam de acordo
com uma escada de potencial com largura a (amplitude do pulso de potencial) e duragdo t
(periodo). Na curva de potencial-tempo, a largura do pulso (1/2) ¢ chamada t e a freqiiéncia de
aplicagdo dos pulsos ¢ chamada de f e ¢ dada por (1/t). As correntes elétricas sdo medidas ao
final dos pulsos diretos e reversos e o sinal ¢ obtido como uma intensidade da corrente

resultante (Al) de forma diferencial, e apresenta excelente sensibilidade e alta rejeicdo a
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correntes capacitivas. Esta medida precede um tempo inicial (t i ) onde o eletrodo de trabalho

¢ polarizado a um potencial onde a reagao redox ndo ocorre (SOUZA et al, 2003).

1.4 Eletrodos modificados

A modificagdo em eletrodos ¢ realisada com o objetivo de pré-estabelecer e controlar a
natureza fisico-quimica da interface eletrodo solu¢do como forma de alterar a reatividade e
seletividade do sensor base, favorecendo assim, o desenvolvimento de eletrodos para varios
fins e aplicagdes (PEREIRA, et al 2002).

Os estudos com eletrodos modificados vem sendo realizado durante as
ultimas décadas. E o desenvolvimentos desses sensores com caracteristicas
diferenciadas, € uma area interessante para a eletroquimica e eltroanalitica. Estes
materias possuem uma ampla aplicacdo em estudos eletroquimicos, devido a
versatilidade de modificagdes e modificadores. Algumas das vantagens da utlizagao
desses materiais sdo a alta sensibilidade, seletividade e estabilidade (CARVALHO,
2011).

1.5 Zedlitas

As zeoélitas sdo em sua maioria compostas por aluminossilicatos cristalinos de larga
aplicacdo industrial. Varios processos industriais de refino utilizam catalisadores a base de
zeolitas. As razdes de seu €xito em catélise estd relacionado com sua alta area superficial,
capacidade de adsorcdo, seletividade. Estas caracteristicas fazem com que as zedlitas sejam
materiais interessantes para serem utilizados também como trocadores idnicos, peneiras
moleculares e adsorventes (XU et al., 2007).

Zeolitas tém sido utilizadas como adsorventes para purificagdo de gases, € na sintese
de produtos organicos cujas moléculas possuem didmetro cinético inferior a 10 A. (LUNA, et
al, 2001)

Atualmente, a zeodlita é explorada por 36 paises, com producdo entre 2,5 a 3 milhdes
de toneladas, sendo China, Coreia, Japdo, EUA e Cuba os principais produtores
(CAVALCANTI, 2013)

A Industria Celta Brasil ¢ um empresa pioneira no desenvolvimento de produtos e
comercializagdo do mineral zeolitico, com importacdo e tratamentos proveniente de duas

minas em Cuba, nas cidades de Tasajeras, no centro do pais , € em San Andreas, proxima a
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cidade de Holguin. Na industria sdo realizados processos de modificagdo quimica, fisica e
granulométrica, posicionando o produto de acordo com o seu objetivo e/ou aplicagdo

industrial (CELTA BRASIL, 2012).
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2.0 OBJETIVOS

Avaliar o comportamento eletroquimico do neurotransmissor dopamina sobre a
superficie do eletrodo de pasta de carbono e eletrodo de pasta de carbono modificado com
zeoOlita recristalizada.

Propor uma metodologia eletroanalitica utilizando eletrodo de pasta de carbono
modificado com zeolita recristalizada, através da técnica de voltametria de onda quadrada.

Aplicacdo da metodologia desenvolvida em amostras de agua de torneira.
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3. PARTE EXPERIMENTAL

3.1 Preparo da solucdo tampao

O tampdo utilizado nesse trabalho foi o tampao PB 0,1 mol L' em pH fisiologico 7,4.
Para sua preparagao foram utilizados duas solucdes, de Na,HPO, (hidrogénio fosfato de sddio)
e NaH,PO, (di-hidrogénio fosfato de so6dio). Primeiro foi adicionado a solugdo de Na,HPO, e

o pH foi ajustado com a solu¢do mais basica Na,HPO, até atingir o pH 7,4.

3.2 Preparo da solucio de estoque de DP

A solucdo de trabalho foi preparada a partir de um padrdo analitico de cloridrato de
dopamina, grau HPLC da SIGMA-ALDRICH® com pureza de 98%. Preparou-se a solugdo de
estoque dissolvendo-se 11,0 mg do padrao em 10 mL de agua destilada, obtendo-se assim
uma solu¢do de 2,63 x 10° mol L.

Da solu¢do de estoque foi retirado 5 p L™ e adicionado em 5 mL da solug¢do tampdo,
passando a ter uma concentragio de 2,63 umol L™ na célula para os parAmetros instrumentais
€ experimentais.

Para realizagdo da curva de calibragao foi utilizado uma solugdo de DP 2,63 x 10 -3
mol L-1 em tampdo PB 0,1 mol L-1 pH 7,4. A curva foi obtida no intevarlo de concentragdo

de 0,319 a 10,546 umol L.

3.3 Preparo da solucdo para determinac¢io de DP em agua de torneira

A determinacdao da DP foi realizada em amostra de 4dgua de torneira utilizando o
metodo de adi¢dao padrdo a amostra, em trés diferentes de contamicdes: 0,052, 0,105 ¢ 0,316
nmol L™, a parti de uma solugdo inicial de DP de 2, 63 x 10 mol L™'.

Para a primeira de contaminagdo foram realizadas adi¢des padrdes nas seguintes
concentragdes: 0,052; 0,105 ¢ 0,158 nmol L. Para a segunda contaminag¢io foram realizadas
as adi¢des padrdes nas seguintes concentragdes: 0,105; 0,211 e 0,316 nmol L. Para a terceira
contaminacdo foram realizadas as adi¢des padrdes nas seguintes concentragdes: 0,158; 0,316

e 0,474 nmol L.
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Foram pesados 5 gramas de zedlita e levada a calcinacdo em mufla. A mesma foi

tratada térmicamente realizando sua recristalizagdo por um periodo de 2 horas em temperatura

de 1000°C.

3.5 Preparo dos eletrodos de trabalho

Foram confeccionados eletrodos de trabalho, fazendo-se a maceragao por 40 minutos

em um cadinho de vidro com pistilo. A massa em porcentagem de cada componente dos

eletrodos confeccionados sdo apresentadas na Tabela 2.

Tabela 2- Quantidades de grafite, nujol e zeolita além da temperatura de tratamento e tempo

de tratamento da Zedlita.

Eletrodo Grafite(%) Nujol(%) Zeolita(%)  Temperatura Tempo de
de tratamento ~ Tratamento da
da zeolita zeolita (horas)
O
EPC 75 25 - - -
EPC-ZM 55 25 20 -
EPC-ZM/Trat. 55 250 20 1000 2

3.6 Eletrodo de referéncia e auxiliar

O eletrodo de referéncia utilizado foi o Ag/AgCl, este eletrodo compdoem-se de um fio

de prata revestido por uma camada de AgCl imerso em uma solugdo de KC1 3 mol L™, contida

em um tubo de vidro. Foi utilizado como eletrodo auxiliar o eletrodo de fio de platina.

A célula eletroquimica utilizada nas medidas voltamétricas foi uma célula de vidro,

com compartimento Unico e com capacidade de aproximadamente 5 mL.
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3.7 Equipamento

As medidas voltamétricas foram realizadas em um potenciostato-galvanostato
AUTOLAB PGSTAT-128N acoplado a um computador equipado com o programa NOVA
1.10 para a aquisicao de dados.

Para o preparo e ajuste do pH da solugdo tampao PB foi utilizado o equipamento

pHmetro HANNA Instruments HI 3221.

3.8 Métodos de limpeza e renovagio do eletrodo de pasta de carbono

Todos os eletrodos passaram por um processo de renovacao da superficie, utilizando-
se uma folha de papel A4, sendo posteriormente enxaguado com agua destilada. Os eletrodos
de referéncia e auxiliar, também foram enxaguados com agua destilada e previamente secos
com papel macio antes de cada varredura. Antes de cada varredura purgou-se
aproximadamente 5 minutos Nitrogénio com grau de pureza 99,999% para a remogao de

oxigénio dissolvido.

4. RESULTADOS E DISCUSSAO

4.1. Avaliacao do comportamento eletroquimico da DP.
4.1.1. Voltametria de onda quadrada

A Figura 7 apresenta os voltamogramas obtidos utilizando o eletrodo de pasta de
carbono EPC, e eletrodo de pasta de carbono modificado com zeolita e zeolita recristalizada
EPC-ZM e EPC-ZM/Trat. respectivamente. No voltamograma 1 observa-se a auséncia de pico
na varredura realizada em tampdo PB 0,1 mol L' pH: 7,40, mostrando que ndo ocorre
interférencia do tampao nessa janela de potencial. No voltamograma 2 utiliza-se o eletrodo
EPC enquanto que nos voltamogramas 3 e 4 utiliza-se os eletrodos EPC-ZM e EPC-ZM/Trat.
Em todos os eletrodos foi comprovada a eletroatividade da DP, devido a presenca de um pico
de oxidacao (Tabela 3).

A Tabela 3 mostra que o potencial de pico (Ip) da DP utilizando eletrodo EPC-
ZM/Trat ¢ 204,03% maior quando comparado ao eletrodo EPC, e 21,77% maior quando
comparado ao eletrodo EPC-ZM. Dessa forma pode se concluir que ocorre um aumento na
atividade eletrocatalitica quando comparamos o eletrodo EPC-ZM/Trat. aos demais, por
apresentar uma maior sensibilidade em relacdo a DP o eletrodo EPC-ZM/Trat. foi escolhido

para dar continuidade ao método.
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A DP possue uma resposta eletroquimica para todos os eletrodos testados. O pico de
oxidacdo ocorre devido a oxidacdo das duas hidroxilas (OH) para duas cetonas presentes na
molécula (Figura 5). Na oxida¢do a molécula da dopamina oxida indo para o composto

conhecido como dopaminoquinona mais 2 elétrons e 2 protons (TROIANI, 2007).

Figura 5. Mecanismo de oxidagao da DP.

H H- Hz
— + 2¢ + 2H
H

Dopamina Dopaminoguinona

Figura 6- Voltamograma 1 tampdo PB 0,1 mol L', Voltamograma 2 eletrodo EPC,
voltamograma 3 eletrodo EPC-ZM e voltamograma 4 eletrodo EPC-ZM/Trat., Concentracdo

de DP 2,63 x 10 mol L. ParAmetros: pH = 7,40, v =50 mV s, janela de potencial E;= 0,2
V,E=0,7V.
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Tabela 3 - Valores de corrente de pico (I,) e potencial de pico (E,) para os eletrodos EPC,

EPC-ZM e EPC-ZM/Trat. em relagdo a resposta eletroquimica da DP.

Eletrodo Ip (A) +Sd Ep (V) +Sd
EPC 0,307 0,004 0,397 0,002
EPC-ZM 0,767 0,031 0,397 0,002
EPC-ZM/Trat. 0,934 0,025 0,416 0,001

4.1.2 Otimizacao da amplitude de aplicacido de pulso

A Figura 8 apresenta os voltamogramas de onda quadrada obtidos para um intervalo
de amplitude de pulso de 5 a 35 mV para uma solu¢do de DP 2,63 umol L' em tampio PB e
pH = 7,4 utilizando o melhor eletrodo EPC-ZM/Trat.

Na Tabela 4 estdo apresentados os valores de corrente de pico e de potencial de pico
nesse intervalo de amplitude. A corrente de pico sofre um aumento em relagdo ao aumento da
amplitude. Os valores otimizados de amplitude para o eletrodo EPC-ZM/Trat. foi 25 mV,
sendo que valores acima deste ocorrerd o alargamento no pico e consequentemente a perda de

simetria do pico.

Figura 8- Relacao entre a variacao da corrente de pico (A) e potencial de pico (B) em relacao
ao nimero de varreduras para uma solu¢do de DP 2,63 umol L™ em tampdo PB 0,1 mol L™

pH = 7,4 com eletrodo EPC-ZM/Trat.
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Tabela 4- Valores de corrente de pico (I,) e potencial de pico (E,), (média de 3 réplicas) em

relagdo 4 variagdo na amplitude para uma solugdo de DP 2,63 x 10 mol L' em tampio PB

0,1 mol L' em pH = 7,4 utilizando eletrodo EPC-ZM/Trat.

Amplitude (V) EPC-ZM/Trat.
Ip (uA) Ep (V)
0,005 1,27 0,42
0,01 1,86 0,42
0,015 2,36 0,43
0,020 2,66 0,43
0,025 2,87 0,43
0,035 2,98 0,43

4.1.3 Otimizac¢do do degrau de potencial
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Os voltamogramas de onda quadrada obtidos para um intervalo de degrau de potencial
de 1 4 5 mV para uma solugdo de DP 2,63 x 10° mol L' em tampao PB e pH = 7.4 utilizando
o eletrodo EPC-ZM/Trat. estdo apresentados na Figura 8.

A Tabela 5 apresentam os valores de potencial de pico e de corrente de pico no
intervalo de 1 & 5 mV degrau de potencial. Pode-se observar, mais uma vez, o aumento tanto
de potencial quanto de corrente de pico em relagdo ao aumento do degrau de potencial.
Obteve-se um degrau de potencial de 3 mV como 6timo, uma vez que em valores acima deste

ocorrerd novamente o alargamento no pico e consequentemente a perda de simetria.
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Figura 8- SWV para o tampdo PB 0,1 mol L e para uma solu¢do de DP 2,63 x 10° mol L™

em tampao PB com pH =7,4 potencial inicial E;= 0,20 V, E;= 0,70 V, frequéncia de 40 Hz,

amplitude de 25 mV com uma variagdo de degrau de potencial de 1 4 5 mV, utilizando

eletrodo EPC-ZM/Trat.
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Tabela 5- Valores de corrente de pico (Ip) e de potencial de pico (Ep) (média de 3 réplicas),

em relac¢do a variagdo do degrau de potencial para uma solugdo de DP 2,63 x 10° mol L™ em

tampao PB pH = 7,4 utilizando eletrodo ECP-ZM/Trat.

Degrau de Potencial (V)

EPC-ZM/Trat.

Ip(uA)  Ep (V)
0,001 2,79 0,435
0,002 2,73 0,436
0,003 3,43 0,441
0,004 3,25 0,439
0,005 2,75 0,442

4.1.4 Otimizac¢ao da frequéncia
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A Figura 9 apresenta os voltamogramas de onda quadrada obtidos para um intervalo
de frequéncia de 2,5 a 40 Hz para uma solu¢do de DP 2,63 x 10° mol L' em tampao PB ¢ pH
= 7,4 utilizando eletrodo EPC-ZM/Trat.

A Tabela 6 apresenta os valores de potencial de pico e de corrente de pico nesse
intervalo de frequéncia. Obteve-se uma frequéncia otimizada de 40 Hz, valores acima deste

mostrou novamente o alargamento no pico ¢ a perda de simetria.
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Figura 9- SWV para o tampdo PB 0,1 mol L™ e para uma solu¢do de DP 2,63 x 10° mol L™

em tampao PB com pH = 7,4 E;= 0,25 V, E;= 0,7 V, degrau de potencial 3 mV e amplitude

25 mV com uma variagdo de frequéncia de 2,5 4 40 Hz, com o eletrodo EPC-ZM/Trat.
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Tabela 6- Valores de corrente de pico (Ip) e de potencial de pico (Ep) (média de 3 réplicas),
em relacdo a varia¢do da frequéncia para uma solugdo de DP 2,63 x 10° mol L™ em tampéo

PB pH = 7,40 com eletrodo EPC-ZM/Trat.

Frequéncia (Hz) EPC-ZM/Trat.
Ip(uA) Ep (V)

2,5 0.27 0.396
5 0.36 0.401
10 0.65 0.405
15 0.93 0.409
20 1.15 0411
25 1.52 0.41
30 2.15 0.15
35 242 0.41
40 3.11 0.06

4.2 Curva de Calibracao

Partindo-se das condi¢des otimizadas anteriormente pode-se obter uma curva analitica
utilizando eletrodo EPC-ZM/Trat. na SWV em relacdo a corrente de pico e a variagdo na
concentra¢do da DP no intervalo de concentragio de 0,319a 10,546 pmol L' (Figura 10).

Com o aumento na concentragdo de DP aumenta-se também a corrente de pico,
demonstrando que as duas grandezas sao diretamente proporcionais (Tabela 7).

Com a curva de calibragdo alguns fatores da médida como exatiddo, precisdo e
aplicabilidade, podem ser determinados. O que torna a curva de calibracao indispenséavel no
processo analitico. Na curva de calibracdo a menor concentracdo do analito que pode ser
detectada, sob condigdes experimentais padronizadas constitui o limite de detec¢do, sendo que
este € geralmente expresso em concentracdo (FRANCOTTE, et al 1996).

Obteve-se a partir da curva de calibragao um limite de detec¢ao (LD) de 0,015 pmol L~
' (Tabela 8). Adotando-se LD = 3sd/B, sendo LD = limite de detec¢do, sd = desvio padrido do
eletrolito e B = coeficiente angular da reta (MILLER, ef al 1993).

Figura 10- Curva Analitica. SWV obtidos para solugdes de DP 2,63 x 10° mol L', com
eletrodo EPC-ZM/Trat. em tampdo PB 0,1 mol L™ e pH = 7,40, frequéncia: 40 Hz, amplitude:
25 mV, degrau de potencial: 3 mV. A) a) Tampao PB; b) 10,54; c) 7,38; d) 5,16; e) 3;62 f)
2,53; g) 1,32; h) 0,92; i) 0,45; j) 0,32 umol L.
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Tabela 7- Valores de corrente de pico (Ip) e de potencial de pico (Ep) (média de 3 réplicas),
em relacdo a variacao da concentragao de DP em tampao PB em pH= 7,4 com eletrodo EPC-

ZM/Trat.

Concentragdo (umol L")  Ip(uA) Desvio Ep (V) Desvio

0,32 0,41 0,04 0,457 0,020
0,45 0,60 0,08 0,456 0,020
0,65 0,85 0,04 0,459 0,001
0,92 1,30 0,01 0,459 0,001
1,32 1,96 0,04 0,464 0,001
2,53 3,82 0,46 0,469 0,001
3,62 5,45 0,47 0,467 0,001
5,16 8,05 0,41 0,464 0,001
7,38 11,54 0,56 0,467 0,001
10,54 16,48 0,06 0,469 0,001

Tabela 8- Parametros analiticos obtidos a partir de curva de calibracdo de DP com eletrodo

EPC-ZM/Trat.

Parametros EPC-ZM/Trat.
Intervalo de concentragdo (umol L") 0,319 - 10,546
Limite de detecgdo (umol L™) 0,015
Limite de quantificagdo (umol L) 0,051

4.3 Aplicacao do Método Proposto em agua de torneira
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Foram realizados experimentos de recuperagdo da DP em agua de torneira utilizando o
método de adicdo padrao a amostra. Foram realizadas trés diferentes contaminagdo em agua

de torneira com quantidades conhecidas de DP, foram elas: 0,053; 0,105 € 0,316 umol L™
As recuperagdes foram feitas nas condi¢des otimizadas por SWV e utilizando o

eletrodo EPC-ZM/Trat.
Com o método de adicdo de padrdo a amostra foram obtidas as porcentagens de

recuperagdo para cada contaminagdo realizada. Os valores de contaminagdo e recuperagdo da

DP estdo apresentados na Tabela 9.

Tabela 9- Quantidades adicionadas, quantidades recuperadas de DP, porcentagens de
recuperacdo (média de trés replicas) em amostra de agua de torneira utilizando o eletrodo

EPC-ZM/Trat.

Contaminag¢do (umol L") Encontrado (umol L) Recuperagio (%)
MédiatRsd MédiatRsd
0,053 0,050 £ 0,00 94,34 + 6,01
0,105 0,104 + 0,00 99,05 + 2,88
0,316 0,313 +£0,00 99,05 + 1,27

As analises foram realizadas contaminando-se trés amostras de agua de torneira com
as trés quantidades conhecidas de DP, e a partir destas, foi se adicionando mais DP as
amostras. Este método ¢ conhecido como adi¢do padrao a amostra, e consiste em adigdes de
quantidades conhecidas do analito na amostra. Quantidades de DP adicionadas na 1°
contaminagdo: 0,052; 0,105 e 0,158 pmo L, quantidades de DP adicionadas na 2°
contamina¢do: 0,105; 0,211 e 0,316 umo L', quantidades de DP adicionadas ao 3°

contaminag¢do: 0,158; 0,316 € 0,474 umo L.
A curva de adi¢do padriao geralmete ¢ utilizada nos processos analiticos, pois a matriz

continua inalterada mesmo apos adicdo de mais contaminante. Na adi¢do padrdo a matriz
original permanece quase inalterada apds cada adi¢do, a unica diferenga ¢ concentragdo do

analito (THOMPSON, et al 20006).
Na Figura 11 apresenta-se os voltamogramas em SWYV e suas respectivas curvas de

adicao padrao obtidas para cada contaminacdo. Inicialmente ¢ determinada a intensidade do
pico da substincia na amostra e em seguida sdo determinadas as intensidades resultantes das

diferentes adi¢dao de DP.
Depois de feito toda a adi¢ao organiza-se os dados de um modo a se forma uma curva

de calibragdo, sendo tracada uma reta correspondendo a melhor linha entre os pontos. O ponto

onde a reta corta o eixo das ordenadas corresponde a intensidade do pico da substincia na
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amostra, ¢ a extrapolagdo da reta no eixo das abcissas define a concentracao da substancia na

amostra, que teoricamente seria a concentragao recuperada.
Relacionando-se a intensidade de pico na amostra contaminada com as intensidades

resultantes da adicdo com diferentes contaminagdo, ¢ possivel encontrar os valores
experimentais em termos de concentracao na amostra inicial, e desta forma relacionar com a
concentracdo teodrica esperada. Fazendo isso pode-se obter niveis de recuperacdo elevados,

comprovando assim a eficacia do método utilizado.

Figura 11- SWV e curvas de adi¢do padrdo obtidos para a adi¢do padrdo de DP, utilizando
eletrodo EPC-ZM/Trat. em amostra de agua de torneira, em trés diferentes contaminagdes.
Em tampéo PB 0,1 mol L' em pH = 7,4, frequéncia = 40 Hz, amplitude = 25 mV, degrau de

potencial =3 mV. A) 1° contaminacdo; B) 2° contaminacdo; C) 3° contaminagao.
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5. CONCLUSAO

O estudo voltamétrico realizado no neurotransmissor DP nos permite concluir que:
A DP apresenta atividade eletroativa em sua forma estrutural bésica utilizando eletrodo de

pasta de carbono com e sem modificagao;
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¢ O incremento de zeolita no eletrodo de pasta de carbono, bem como o tratamento térmico

da mesma, melhora a resposta eletroquimica da DP, aumentando sua corrente de pico;
e O método eletroanalitico proposto pode ser aplicado para determinar DP em agua de

torneira em diferentes contaminacao;
e Os valores de recuperacao obtidos mostraram que a metodologia aplicada pode vim

futuramente a ser utilizada na quantificagdo de DP em agua de torneira como em outras

amostras.
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