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Desenvolvimento e Valida¢do de uma Célula
Eletrolitica de Baixo Custo para Quantificagdo de
Cobre em Bijuteria: Uma Proposta de Experimento
para o Ensino de Quimica Analitica Instrumental
Development and Validation of a Low Cost Electrolytic Cell for

Quantifying Copper in Jewelry: an Experimental Proposal for Teaching
Analytical Instrumental Chemistry

Maria Eduarda F. de Faria,® Fernando de Melo Cruz,? Gabriel Villar,? Luis Anténio da Silva,?
Valéria A. Alves®*

The quantitative determination of Cu in solution by electrodeposition on Pt electrode using instrumentation
is a classic experiment in Instrumental Analytical Chemistry, to introduce the fundamentals of
electrogravimetry. However, this practice cannot always be performed, given the high cost of Pt electrodes,
which are generally not available in academic institutions. In this work, an alternative system was developed
and validated. The Pt electrodes were replaced by a graphite rod extracted from an exhausted battery
(anode) and copper, obtained from scraps of copper pipes from a refrigeration system (cathode). The
deposition yields of the conventional (using Pt electrodes) and alternative systems were 100.6 = 1.0%
and 96.31 + 2.64%, respectively. The alternative system was applied to determine the percentage of Cu
(m/m) in a jewelry sample, obtaining 90.56 + 1.37%. This work brings contributions to the works in the
literature, where the efficiency of the alternative system is compared with that of the conventional system,
and the pair of electrodes used as cathode and anode has not yet been used for Cu electrodeposition.
The experiment was planned where the electrolysis time is approximately 1.5 h, and contributes to the
economy of electric energy consumption and with the environment.

Keywords: Electrogravimetry; analytical electrochemistry; electroanalytical method; quantitative analysis;
teaching electrochemistry.

1. Introducao

A determinagdo quantitativa de cobre em solugdo por eletrodeposicdo do metal sobre
eletrodo de platina usando instrumentagao trata-se de um experimento classico nos livros textos
de Quimica Analitica Instrumental, para introducio dos fundamentos da técnica denominada
eletrogravimetria.'? Nao obstante, infelizmente, a prética correspondente a esse conteddo nem
sempre pode ser executada nos laboratérios, dado o alto custo dos eletrodos de platina, os quais
nem sempre estio disponiveis nas Instituicdes de Ensino Superior.? E importante ressaltar que,
para utilizar a técnica de eletrogravimetria, o profissional da drea de Quimica deve ter adquirido
competéncias e habilidades referentes aos contetidos de Gravimetria e de Eletroquimica.

Dessa forma, neste trabalho desenvolveu-se um sistema alternativo para realizar a andlise
eletrogravimétrica de cobre em solucdo de amostras reais contendo fons cobre (II). O sistema
alternativo utilizou eletrodos preparados a partir de materiais de facil acesso e de baixo custo,* o
que torna possivel a sua aplicacio nos laboratérios de quimica que possuem uma infraestrutura
minima, mas que nio realizam essa atividade pratica cldssica pela ndo disponibilidade dos
eletrodos de platina.

Alguns trabalhos da literatura t€m abordado a eletrogravimetria do cobre e do niquel a partir
de materiais alternativos e de facil acesso.*” Finazzi e colaboradores realizaram a eletrodeposicao
de cobre a partir de solugdo de sulfato de cobre(Il) pentaidratado, usando bastio de grafite
(anodo) e eletrodo de latdo em forma de U (cdtodo).* Nesse caso, o rendimento de deposi¢io
foi de ~93%.* Assim também, esses autores buscaram atender os principios da Quimica Verde
neste trabalho, o que o torna ainda mais relevante do ponto de vista didatico.*

Parker, usando grafite de lapis (4nodo) e uma folha de cobre (catodo) realizou a
eletrodeposi¢do de niquel a partir de um complexo amoniacal, na presenca de uma soluc¢do
tampao de amonia/cloreto de aménio.® Segundo Parker, o eletrodo de grafite se decompde
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em baixos valores de pH.?> Os resultados obtidos foram
estatisticamente concordantes com a determinagdo cldssica
de niquel por gravimetria, pela formagao de um complexo
insoldvel com a dimetilglioxima.

Silva e colaboradores usaram eletrodos de menor custo
do que a platina para realizar a eletrodeposi¢ao de cobre, tais
como liga de Ni-Cr como cdtodo e anodo dimensionalmente
estavel (DSA) como anodo.’ O sistema alternativo
apresentou rendimento de deposicao de 97,3 +0,9%, a partir
de uma solugdo de sulfato de cobre(Il) pentaidratado. A
eletrolise foi realizada a corrente constante (0,26 A) durante
60 minutos. O sistema eletroquimico também foi utilizado
na determinagao de cobre em uma liga contendo Cu, Sn, Pb
e Zn, ap6s tratamento com solucao de amodnia. O teor obtido
de cobre foi de 58,6 + 0,5%, em concordancia com o valor
de 59,4 + 1,7%, obtido por método espectrofotométrico.

O presente trabalho traz contribui¢cdes aos trabalhos
jé existentes na literatura, onde a eficiéncia do sistema
alternativo desenvolvido foi comparada com a eficiéncia
do sistema convencional, no que diz respeito a deposi¢dao
de cobre a partir de solugdes contendo sulfato de cobre(II)
pentaidratado, e o par de eletrodos empregado como
catodo e anodo ainda ndo foi utilizado na literatura para
eletrodeposi¢do de cobre.

O sistema alternativo utilizou eletrodos preparados a partir
de materiais de facil acesso e de baixo custo especificamente,
um bastdo de grafite extraido de pilha exaurida (anodo) e
um pedaco de cobre em formato retangular (medindo 6 cm
de altura x 10 cm de largura), obtido de retalhos de tubos de
cobre de sistema de refrigeragdo (cdtodo), que foi dobrado
para adaptar num béquer de 100 mL usado para montar a
célula eletroquimica.’ O sistema convencional foi constituido
por um eletrodo de rede de platina (citodo) e por uma placa
de platina platinizada (anodo).

Além disso, para a realizacdo desses experimentos,
a fonte de alimentagdo convencional foi substituida por
uma fonte de alimentacio alternativa, constituida por duas
pilhas comuns de tamanho grande, associadas em série, que
fornecem um potencial de 3V, cuja confec¢do foi adaptada
do trabalho de Parker.?

A realizagdo dos experimentos apresentados nesse
trabalho, usando a fonte de alimentacdo alternativa, ¢
uma 6tima opg¢ao para Instituicdes de Ensino Superior, ou
até mesmo de Ensino Médio, que ndo possuem fonte de
alimentag@o convencional, ou, mesmo, que a possuam, mas
ndo em quantidade suficiente, impedindo que a atividade seja
mais bem explorada por todo o corpo discente. Além disso,
os alunos poderao entender melhor sobre o funcionamento
de pilhas e baterias, presentes no seu cotidiano.

A partir do exposto, foi proposto um experimento para
quantificag@o de cobre em amostra real (bijuteria) utilizando
o sistema alternativo, onde o tempo de eletrélise foi de
aproximadamente 1,5 h, a fim de viabilizar a sua realiza¢do
em aulas praticas que ndo t&ém uma duragdo muito extensa,
além de contribuir com a economia do consumo de energia
elétrica e, consequentemente, com o meio ambiente.
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A bijuteria foi escolhida por ser um material de baixo
custo e de facil acesso, que a maioria dos alunos conhece e
até mesmo possui. Outro fato que pode ser estudado, além
do sistema alternativo de eletrogravimetria, € que o uso
continuo de bijuterias pode ser prejudicial a satide humana,
j& que as mesmas sdo feitas de varios metais potencialmente
téxicos. Inclusive, a Portaria n® 123, proposta pelo
Instituto Nacional de Metrologia, Qualidade e Tecnologia,
o INMETRO, estabelece limites para as concentracdes
méximas de cidmio e chumbo em bijuterias e joias do pais.

O cobre desempenha muitas fungdes no organismo
humano, sendo essencial em baixas quantidades. No entanto,
apesar de ndo ser citado pela Portaria n® 123 do INMETRO,
ele pode ter um efeito téxico se absorvido em grandes
quantidades, causando nduseas, irritacdo respiratéria e
efeitos intestinais, além de poder impregnar uma estrutura do
sistema nervoso central, o globus pallidus (paleoestriado),’
causando uma sindrome motora neuroldgica conhecida como
atetose ou uma forma nio genética da Doenga de Wilson
com possiveis comorbidades com doencas psiquiatricas.®®
Além disso, o cobre pode causar uma hipersensibilidade
tardia no corpo humano, uma alergia de contato, que ocorre
frequentemente em quem usa bijuterias.'®!

Em tempos de ensino remoto, em decorrénca a pandemia
causada pelo SARS-CoV-2, materiais didaticos relevantes
foram desenvolvidos por docentes nas universidades, e
disponibilizados na internet. Vale mencionar dois videos
que tém relacdo com o conteddo de eletrogravimetria.
Um dos videos aborda as técnicas de eletrogravimetria e
coulometria,'? e estd inserido numa série de outros videos
sobre técnicas eletroanaliticas. Todos estdo disponibilizados
no canal do youtube “Desmistificando a Eletroanalitica”.
No conteudo citado, ha uma discussao interessante acerca
de qual € o potencial necessdrio para a ocorréncia das
reacdes de oxirredugdo, inclusive, fazendo uma abordagem
que utiliza o diagrama de ladder, que serda mencionado no
proximo item. Ja o outro video," publicado no Portal de
aulas da USP, traz uma contribui¢io importante ao processo
de ensino da técnica de eletrogravimetria, pois apresenta o
aparato experimental utilizado nos experimentos, tais como
a configuracio da célula eletroquimica e também ensina
como dever ser realizada a limpeza dos eletrodos de platina.

Ha também uma simulacdo por computador na pagina
virtual da Amrita University,'* que apresenta o aparato
experimental usado na técnica de eletrogravimetria, onde
é possivel ajustar o potencial aplicado na célula, o tempo
de eletrdlise e, ainda, escolher a solucio do fon metilico
que se deseja depositar (Cu**, Pb**, Mn?**, Ni** ou Cd*).
Dependendo da solucdo do fon metdlico escolhido, o
programa ajusta o eletrodo de trabalho a ser usado (platina,
no caso dos fons Cu**, Pb** e Mn*, ou cobre depositado
sobre platina, no caso dos fons Ni** ou Cd?**), sendo o
eletrodo auxiliar sempre de platina. O programa também
mostra a massa inicial do eletrodo de trabalho e o aumento
da massa desse eletrodo, ao longo da eletrélise. Vale ressaltar
que esse simulador pode ser introduzido para potencializar o
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ensino de eletrogravimetria, mesmo considerando o ensino
presencial, pois ele permite que o aluno interaja com a
técnica, antes ou apds a realizag@o do experimento.

Células eletroliticas sdo aquelas em que 0s processos
eletroquimicos sdo forgados a ocorrer na direcdo ndo-
espontanea, aplicando-se um potencial (ou corrente) entre 0s
eletrodos,” por meio de uma fonte de alimentago externa.
Por convencao, o potencial de uma célula eletrolitica, E .,
é negativo.’

Considerando-se as semirreagdes envolvidas no sistema
em estudo, Equagdes (1) e (2),'® bem como os respectivos
valores de potencial padrdao de reducdo, E°, em Volts (V),
tem-se: "’

1 N _
EO +2H; \+2¢ = H,0,

N oy EC=+123V (D)

2(g)

Cufgq) +2e = Cu, E°=+0,337V (2
Considerando-se que as semirreagdes (1) e (2)
correspondem as semirreagdes anddica e catddica do sistema
em estudo,'” respectivamente, tem-se que o E,,, E dado

pela Equagdo (3):
EO

célula

_ o
=K cdtodo
E°

©=+0,337 — (+1,23) 3)
E° =-0893 V

célula

—E°

dnodo

Mas a pergunta que deve ser feita é: — Qual € o
potencial para depositar o cobre sobre o cidtodo de cobre?
Se o potencial aplicado for exatamente -0,893 V (potencial
termodindmico) nenhuma reacdo ird ocorrer, ou seja, nao
havera fluxo de corrente, porque o potencial da célula serd
balanceado pelo potencial aplicado por meio da fonte de
alimentag@o externa. Por isso, o potencial aplicado deve
ser maior do que -0,893 V.

Ha trés fatores a serem considerados, que justificam
o fato de termos que aplicar um potencial maior do que o
termodindmico:'>'5 (a) a resisténcia da solugdo ao fluxo de
corrente (migracdo de fons); (b) a existéncia de gradientes
de concentragdo proximo a superficie dos eletrodos; e (c) os
efeitos de cinética de transferéncia de elétrons nos eletrodos.

A Figura 1 ilustra cada fator individualmente no
potencial a ser aplicado na célula eletrolitica.

Mesmo solugdes relativamente concentradas de
eletrdlitos tém alguma resisténcia, de alguns ohms. Quando
uma corrente atravessa uma célula eletrolitica, havera a
queda 6hmica, dada pelo produto entre a resisténcia e a
corrente, ou /R. A queda dhmica € inevitdvel e, por isso, o
potencial aplicado aumenta, de modo a levar esse efeito em
consideracio (Figura 1B).'>'"" Em sintese, a polarizacao por
queda 6hmica consiste na resisténcia da solug@o ao fluxo
de corrente (migracao dos fons)."?

No anodo, a dgua serd oxidada, produzindo gas
oxigénio e fons H*. Ou seja, ocorre a semirreacio descrita
na Equacdo (1), invertida. Dessa forma, na superficie do
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Figura 1. Escada de potencial mostrando as posicdes relativas do catodo
e do anodo durante a operacdo de uma célula eletrolitica. (A) Fluxo
de corrente zero (potencial aplicado = potencial termodinimico);
(B) com efeito da queda 6hmica (IR); (C) com efeitos dos gradientes de
concentragdo; e (D) com efeitos cinéticos para transferéncia de elétrons.
Fonte: Adaptada da referéncia 15

anodo, a concentragio dessas espécies serd maior do que no
seio da solugdo assim, surge um gradiente de concentragdo
proximo da superficie do eletrodo. Como a concentracio
das espécies na superficie do eletrodo governa o potencial
desenvolvido no eletrodo, a posi¢dao do degrau € elevada.
Isso significa que o potencial do anodo fica mais positivo do
que antes, o que ocasiona a polarizagio de concentragio.'>!3

Uma situacio andloga existird no catodo, onde os fons
Cu** serdo reduzidos a Cu,, por meio da ocorréncia da
semirreacao dada pela Equacdo (2). Assim, na superficie do
catodo, a concentracdo de Cu** diminuird, e a posi¢io do
degrau do par Cu**/Cu,, tornar-se-4 menos positiva, ou seja,
a posicao do degrau serd abaixada.'” Em sintese, a ocorréncia
do processo eletrolitico requer que a separagdo dos dois
degraus aumente ainda mais, o que significa que o potencial
aplicado deve ser maior do que -0,893 V (Figura 1C)."

Quando os elétrons sdo transferidos entre dois estados
de oxidac¢do do mesmo elemento, € necessario superar uma
barreira de energia, como em qualquer processo controlado
cineticamente. Barreiras de energia devem ser superadas
para converter Cu®* em cobre metdlico no cédtodo, e dgua,
em gds oxigénio no anodo. Ou seja, os efeitos cinéticos da
transferéncia eletronica, para cada semirreacido e material
eletrédico, devem ser levados em consideracdo, o que
justifica a polarizagdo de ativagdo.'>"s

Para que as semirreacdes no anodo e no catodo ocorram
auma velocidade razodvel, energia extra deve ser fornecida,
na forma de potencial adicional aplicado. Assim, o potencial
para ocorréncia da semirreacio anddica deve ser ainda mais
positivo, elevando mais um pouco o degrau superior da
escada. O potencial para ocorréncia da semirreagao catddica
deve ser menos positivo, abaixando ainda mais o degrau
inferior da escada. A distancia entre os dois degraus aumenta
ainda mais e o potencial aplicado deve ser um pouco maior
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para superar as barreiras de energia para a transferéncia de
elétrons no 4nodo e no catodo (Figura 1D).'

O grau de polarizacdo de um eletrodo é medido pelo
sobrepotencial, 1, que € a diferenca entre o potencial real e
o termodinimico ou de equilibrio, Equagdo (4):*!?

n= E— Eequilihria (4)

Devido a esses trés fatores (resisténcia da solucdo,
gradientes de concentragdo e cinética de transferéncia de
elétrons), o potencial a ser aplicado na célula € dado pela
Equagio (5):*

Eaplicado = Ecélula —IR - Mo = Me (5)

-E

anodo

Sabendo-se que E, ., = E, substituindo-se

cdtodo

na Equacdo (5) tem-se a Equag@o (6):

E

aplicado = Eedtodo = Eanoto =IR =My =M, (6)
onde: E_,,,, € E;..., s30 0s potenciais de equilibrio do
catodo e do anodo, respectivamente, calculados usando-se
a equagdo de Nernst; / € a corrente elétrica que circula na
célula eletroquimica; R € a resisténcia elétrica da célula
eletroquimica; m, e m, € a soma dos sobrepotenciais
de ativacdo e de concentracdo, no anodo e no catodo,
respectivamente.

O presente trabalho pretende desenvolver e validar
um método eletroanalitico para quantificagdo de cobre
em bijuteria, utilizando materiais de facil acesso e de
baixo custo, visando incrementar o ensino da técnica de
eletrogravimetria na graduagdo em Quimica ou dreas afins.
Para alcancar tais objetivos, serd necessario:

i) desenvolver e validar um método eletroanalitico simples,
preciso e econdmico para quantificagdo do fon cobre (II)
em amostras, por eletrogravimetria, usando como anodo um
bastao de grafite extraido de pilha exaurida e como catodo
uma placa de cobre (obtida de retalhos desse metal), em
substituicio aos eletrodos de platina, comumente usados em
eletrogravimetria. Confeccionar uma fonte de alimentacio
a partir de materiais de facil acesso e baixo custo. Usar um
sistema totalmente alternativo para determinar o rendimento
de deposi¢ao a partir de uma solug@o padrio de sulfato de
cobre(Il) pentaidratado;

ii) comparar a preciso e a exatidao dos resultados obtidos
com o sistema alternativo, com aqueles obtidos com o
sistema convencional (eletrodos de platina e fonte de
alimentag@o convencional), no que diz respeito a solugdo
padrdo de sulfato de cobre(Il) pentaidratado, utilizando
ferramentas estatisticas, tais como o Teste fe o Teste ¢,

iii) aplicar o método eletroanalitico para a quantificacdo
de cobre em ligas metdlicas (bijuterias), e obter resultados
exatos e precisos; e

iv) contribuir com o ensino da técnica de eletrogravimetria
em cursos de graduacdo em Quimica ou dreas afins, os
quais normalmente possuem recursos limitados, por meio
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da proposicao de uma atividade pratica simples e de baixo
custo.

2. Experimental

2.1. Instrumentacgao e reagentes

Todas as solugdes foram preparadas em dgua ultrapura
obtida com purificador da Gehaka, modelo Master System/
MS2000 (Sao Paulo-SP, Brasil). As pesagens foram
realizadas em uma balanca analitica da BEL Engineering,
modelo 210A (Piracicaba-SP, Brasil). Os eletrodos de rede
de platina e de placa de cobre foram secos numa estufa
de esterilizacdo e secagem da Vulcan, modelo EES-46D
(Araucdria-PR, Brasil). No sistema convencional o potencial
foi aplicado utilizando uma fonte elétrica da Minipa,
modelo MPS-3005A (Sao Paulo-SP, Brasil). As solugdes
eletrolisadas foram agitadas com um agitador da Tecnal,
modelo TE-080 (Piracicaba-SP, Brasil). A limpeza da
bijuteria foi realizada em uma lavadoura ultrassonica da
Unique, modelo USC-1400 (Indaiatuba-SP, Brasil).

Os reagentes utilizados neste trabalho foram: sulfato
de cobre(Il) pentaidratado, CuSO,.5H,0, 98-102%
(249,68 g mol'), da Proquimios (Rio de Janeiro-RJ,
Brasil); dcido sulfirico, H,SO,, 95-98% (98,08 g mol™),
da Neon (Sao Paulo-SP, Brasil); acido nitrico, HNO;,
65% (63,01 g mol!), da Dindmica (Indaiatuba-SP, Brasil);
acido cloridrico, HCI, 37% (36,46 g mol'), da Neon (Sao
Paulo-SP, Brasil); amonia, NH;, 28-30% (17,03 g mol™),
da Neon (Sao Paulo-SP, Brasil); acetona, C;H,O, 99,70%
(58,08 g mol'), da Neon (Sdao Paulo-SP, Brasil); e
hexano, C¢H,,, P.A., (86,18 g mol'), da Exodo Cientifica
(Hortolandia-SP, Brasil).

2.2. Confeccdo da fonte de alimentacdo alternativa

A fonte de alimentagdo alternativa foi confeccionada
esculpindo-se dois blocos de madeira macia de pinho que
serviram de suporte para duas pilhas comuns de tamanho
grande. Para esculpir a madeira utilizou-se uma serra de
copo com didmetro de uma pilha comum de tamanho grande.

O arranjo em série em cada bloco de madeira foi feito
com retalhos de latas metdlicas e com fios de cobre para
o contato elétrico, colados com cola Durepoxi®. Os dois
blocos de madeira, ja com a duas pilhas nele encaixadas,
foram fixados com eldstico de latex. Os detalhes da
montagem e a configuracdo final da fonte de alimentacio
alternativa podem ser vistos na Figura 2.

2.3. Eletrogravimetria do cobre: sistemas convencional
e alternativo

Utilizaram-se dois tipos de arranjos experimentais para
realizacdo da andlise eletrogravimétrica do cobre. O sistema
convencional foi constituido por um eletrodo de rede de
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Figura 2. Fonte de alimentagdo alternativa, confeccionada utilizando duas pilhas comuns de tamanho grande, madeira e outros
materiais de facil acesso

platina (cdtodo) e por uma placa de platina platinizada
(anodo). Ja o sistema alternativo foi constituido por um
eletrodo de placa de cobre (citodo) e por um eletrodo de
grafite de pilha exaurida (4nodo). A Figura 3 apresenta as
fotografias dos eletrodos utilizados para a realizagdo da
eletrogravimetria do cobre.

Os eletrodos utilizados como cdtodo na eletrélise foram
limpos antes dos experimentos, da seguinte maneira: o
eletrodo de rede de platina foi imerso em dcido nitrico
concentrado por ~30 s, lavado com dgua de torneira em
abundancia, depois com dgua ultrapura e, finalmente, com
acetona P.A.. Apds isso, foi levado para secar em estufa
por 10 min, a 100 °C. Posteriormente, o eletrodo de rede
de platina foi mantido no ambiente para esfriar e, em
seguida, pesado em balanga analitica. O procedimento de
limpeza do eletrodo de placa de cobre foi feito da mesma
maneira, apenas substituindo-se o dcido nitrico concentrado
pelo 4cido cloridrico concentrado.® Além disso, o eletrodo
foi polido com palha de ago antes da imersdo no acido
concentrado.

Antes dos experimentos, o eletrodo utilizado como
anodo, um bastao de grafite obtido a partir de pilha exaurida,
foi lixado com palha de ago, lavado com dgua de torneira
em abundancia e, finalmente, com dgua ultrapura. A placa
de platina platinizada foi lavada apenas com agua ultrapura.

Para a realizac@o de eletrogravimetria do cobre,
transferiram-se 40,00 mL (medidos com bureta) da solucio
de sulfato de cobre(Il) pentaidratado a 0,01561 mol L™ (o
que corresponde a uma massa de 0,03968 g de cobre) para
um béquer de 100 mL, colocou-se uma barra magnética

(a)

no béquer, mergulharam-se os eletrodos e fizeram-se as
conexdes dos mesmos aos polos da fonte de alimentagao da
seguinte maneira: o citodo foi conectado ao polo negativo e
0 anodo ao polo positivo. Aplicou-se um potencial de 2,00 V
na célula eletrolitica, mantendo-se a agitacdo magnética
durante toda a eletrodeposicio,'® cuja duracdo foi em torno
de 1,5 h, até a corrente atingir um valor constante. No caso do
sistema totalmente alternativo, foram usadas essas mesmas
condigdes experimentais descritas acima, e os eletrodos de
placa de cobre e de bastdo de grafite foram conectados aos
polos positivo (cabo vermelho) e negativo (cabo preto) da
fonte de alimentacdo alternativa, respectivamente.

O teste para verificar o final da eletrélise, no caso do
sistema convencional, foi feito abaixando-se uma parte
limpa da rede de Pt que ficou acima do nivel da solucio
durante a eletrdlise e verificando-se se havia deposicdo,
durante 5 min. O tempo de deposicao foi otimizado a partir
do sistema convencional (~1,5 h), e adotado nos outros
ensaios usando o sistema alternativo.

Silva e colaboradores realizaram um teste qualitativo
para verificar o final de eletrélise (deposi¢do quantitativa de
cobre), a partir da adi¢ao de 1-2 mL de solugdo de amonia
concentrada em 2-3 gotas da solug@o eletrolitica presente
num tubo de ensaio.’ A observagao da cor azul indicou que
o processo deveria ser continuado, enquanto a auséncia de
cor indicou o fim da eletrdlise.

Conforme apontado pela literatura,* o bastdo de grafite
sofreu desgaste mecanico durante o experimento, pelo que
nao foi possivel realizar o teste qualitativo a exemplo de
Silva e colaboradores.” Apesar disso, esse se mostrou ttil e o

(b)

Figura 3. (a) Eletrodo de rede de platina (cima) e eletrodo de placa de platina platinizada (baixo); (b) eletrodo de grafite de pilha
exaurida (a esquerda) e eletrodo de placa de cobre (a direita)
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mesmo bastdo de grafite foi usado em todos os experimentos
apresentados neste trabalho.

Apés a eletrodeposicdo do cobre, antes de desligar a
fonte de alimentacdo, o eletrodo de rede de platina ou de
placa de cobre foi removido da solugdo e lavado com agua
ultrapura e, em seguida, com acetona P.A.. Ap6s isso, foi
seco em estufa por 10 min, a 100 °C, e deixado no ambiente
para esfriar. Pesou-se a rede de platina ou a placa de cobre
e realizaram-se os cdlculos para obtencdo da massa de
cobre depositada. Todos os experimentos foram feitos em
triplicata.

2.4. Eletrogravimetria do cobre em bijuteria usando o
sistema alternativo

Conforme exposto anteriormente, usaram-se o sistema
convencional e o sistema alternativo para realizacdo da
eletrogravimetria do cobre a partir da solucdo de sulfato de
cobre(Il) pentaidratado. Esse procedimento foi realizado
para validar o sistema alternativo, o qual foi utilizado para
os estudos posteriores, para realiza¢do da eletrogravimetria
do cobre a partir das solu¢des da amostra de bijuteria.

Vale ressaltar que foram utilizadas as mesmas condigdes
jé apresentadas anteriormente, no que se refere a limpeza dos
eletrodos, configuracio do aparato experimental, volume de
solucdo da amostra de bijuteria, etc. O experimento também
foi feito em triplicata.

2.5. Preparo das solugdes e ensaio qualitativo para o cobre

A solugdo de sulfato de cobre (II) pentaidratado,
CuS0,.5H,0, 0,01561 mol L, foi preparada pesando-
se 0,3898 g desse sal em um béquer de 100 mL, o que
corresponde a uma massa de 0,03968 g de cobre. O sal
foi entdo dissolvido com um pouco de dgua destilada no

proprio béquer, com auxilio de um bastdo de vidro. Apds
isso, transferiu-se essa solug¢do para um baldo volumétrico
de 100 mL, com auxilio de um funil de vidro, adicionaram-
se 4,00 mL de 4cido sulftrico concentrado (medido com
auxilio de uma micropipeta) e completou-se o volume do
baldo volumétrico com dgua ultrapura.

A bijuteria analisada € apresentada na Figura 4a, a qual
foi adquirida na cidade de Limeira (SP) e faz parte de um
conjunto de bijuterias do Laboratério de Eletroquimica e
Eletroanalitica do Instituto de Ciéncias Exatas, Naturais e
Educagao da UFTM para fins de outras andlises por meio
de diversas técnicas analiticas.

Antes da preparacdo das solugdes da amostra,
primeiramente foi feita a limpeza da peca e de todos os
utensilios utilizados na andlise. A bijuteria foi imersa em
um volume minimo de hexano, contido num béquer, o qual
foi levado para um banho de ultrassom por 5 min."” Apés
isso, a peca foi retirada do banho de ultrassom, foi seca
naturalmente e foi guardada num tubo Falcon de 50 mL.

A soluc@o da amostra foi preparada a partir da dissolucao
de 100 mg da bijuteria em 2,00 mL de acido nitrico
6 mol L', em um tubo de ensaio, cujo aquecimento foi feito
em banho-maria. Houve a dissolucéo completa da amostra e
a solug@o da mesma apresentou a cor azul claro, indicando
a presenca de fons Cu** (Figura 4b e Figura 4c). Apés isso,
transferiu-se a solu¢do do tubo de ensaio para um baldo
volumétrico de 100 mL, com auxilio de um funil de vidro,
adicionaram-se 4,00 mL de acido sulfirico concentrado e
completou-se o volume do baldo volumétrico com dgua
ultrapura. Apesar de ter sido diluida a solucdo da amostra,
ainda observou-se um tom azul claro, caracteristico de
uma solu¢ao de fons Cu** (Figura 4d). A Figura 4 mostra
a fotografia das etapas envolvidas no preparo da amostra.

A reagdo quimica que ocorre devido a dissolugdo da
amostra de bijuteria € representada pela Equagdo (7)."®

Figura 4. Preparo da amostra de bijuteria. (a) Bijuteria analisada; (b) dissolu¢@o da amostra em acido nitrico 6 mol L',
sob aquecimento; (¢) aspecto da amostra apds solubilizacdo; e (d) solu¢ao da amostra no baldo volumétrico de 100 mL
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+4H,0

calor
3Cu,,+2NOy, +8H', = 3Cu?" o (D)

) T8 () () t2NO;,

)

Realizou-se o ensaio qualitativo para identificacdo do
cobre nessas solugdes, transferindo-se 1 mL da solugdo para
um tubo de ensaio e adicionando-se 30 gotas de solugdo de
amoOnia 6 mol L% Esse ensaio qualitativo pode ser usado
pelo professor para explorar um pouco mais da quimica do
cobre com os seus alunos, ja que essa reagdo quimica de
identificacdo do cobre € um cldssico da literatura, no que
diz respeito a andlise qualitativa de cations do Grupo V.2

2.6. Utilizacao de estatistica basica no tratamento dos
resultados

Para comparagido da precisdo e da exatiddo dos
resultados obtidos foram utilizadas ferramentas elementares
de estatistica. O desvio padrio, Equagao (8), foi calculado,
para obtencdo da precisdo das medidas."”

o /Z(Xl.—X) ®
n—1

onde: s: desvio padrdo; X;: valor medido; X: média dos
valores medidos; n: nimero de medidas.

O Teste f foi usado na comparagdo das precisdes
(variéncias) dos dois grupos de dados, s; e 55, obtidos para
o método de andlise a partir do sistema convencional e do
sistema alternativo.*' O valor de f € dado pela Equagao (9):

2
sl

-f;'alculada = (9)
s2

No Teste f, o maior valor de s é sempre colocado no
numerador, para que o valor de f seja maior que a unidade.
O significado do valor obtido de f foi entdo verificado por
comparacio com os valores de f tabelados,” levando em
consideracio os nimeros de graus de liberdade (n - 1) dos
dois conjuntos de dados em nivel de confianca de 95%.
O valor de f,, .40 maior do que o valor de f...q, indica
que existe diferenca significativa entre as precisdes que
foram comparadas, a um determinado nivel de confianga
ou probabilidade.”!

Para comparagdo entre médias, foi utilizado o Teste 7 de
Student;? esse teste foi usado para comparar os dois conjuntos
de medidas, obtidos para o método de andlise a partir do
sistema convencional e do sistema alternativo, com o intuito
de decidir se eles sdo ou ndo “estatisticamente diferentes”.
Para isso, as Equacdes (10) e (11) foram utilizadas:

= ‘)?1—)?2‘ nn,

(10)

sagrupado nl + n2

onde:

s; (n,—1)+s; (n,—1)
n+n,-2

Y

sagrupado -
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Aqui, S,gpa € UM desvio-padrdo agrupado, fazendo
uso de ambos os grupos de dados. O valor absoluto de
X, — X, é usado na Equagio (10) de forma que o valor de ¢
serd sempre positivo. O valor de 7 ..., @ partir da Equagdo
(10) foi comparado com 0 .00, Para (n, + n, -2) graus
de liberdade.'” No Teste t, s¢ 0 t.y.ua JOr Maior do que o
tapelad €M Nivel de confianca de 95%, os dois resultados sdo
considerados significativamente diferentes.

Vale ressaltar que o valor de ¢ pode ser calculado a partir
da Equagdo (10) apenas quando o Teste f mostrar que as
variancias, s%, ndao sdo estatisticamente diferentes. Caso
essas forem estatisticamente diferentes, calcula-se o valor
de 7 utilizando-se a Equagdo (12):%

X -X

t:M (12)
s .8
nl n2

O Teste ¢ de Student também foi utilizado para
determinar o rendimento de deposicao real, p, do sistema
convencional e do sistema alternativo, dentro do intervalo
de confianga, IC, em um nivel de significancia de 95%, por
meio da Equagdo (13).

IC parau = Rendimento de deposi¢cdomédio £ ¢, % (13)

em que: p é o rendimento de deposi¢do real do sistema
convencional e do sistema alternativo; .4, € 0 valor critico

de Student; s € o desvio-padrdo da amostra; e N é o nimero
de determinagdes.

3. Resultados e Discussao

As Figuras 5 e 6 apresentam as fotografias dos sistemas
convencional e alternativo, respectivamente, utilizados para
a realizagdo da eletrogravimetria do cobre. No sistema
alternativo, o eletrodo de bastéo de grafite ficou posicionado
no centro do eletrodo de placa de cobre (Figura 6b). A
Figura 7 apresenta as fotografias dos eletrodos apds a
eletrogravimetria do cobre.

Para a quantificagdo do teor de cobre nas solucdes de
sulfato de cobre(Il) pentaidratado, o eletrodo utilizado
como cétodo (rede de platina ou placa de cobre), foi pesado
antes e apés a eletrélise. A partir da massa de sulfato de
cobre(Il) pentaidratado, calculou-se a massa esperada de
cobre metdlico. Realizou-se o célculo do rendimento de
deposi¢@o (em percentagem) utilizandose a Equacdo (14).

m—m

Rendimento de deposi¢do = x100 (14)

M,
em que: m’ € amassa do eletrodo ap6s o experimento, em g;
m € a massa do eletrodo antes do experimento, em g; € mc,
€ a massa esperada de cobre, em g.
A partir dos dados apresentados na Tabela 1, tem-se que
o rendimento de deposi¢@o para o sistema convencional
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Figura 5. Fotografias do sistema convencional, utilizado para a realiza¢ao da eletrogravimetria do cobre.
(a) Célula eletrolitica antes do inicio do experimento; (b) aparato eletroquimico em funcionamento,
mostrando o potencial aplicado na célula eletroquimica (2,00 V) e o valor da corrente (49 mA);

(c) e (d) célula eletrolitica evidenciando a deposi¢do de cobre metdlico na rede de platina

e ) P
Figura 6. Fotografias do sistema alternativo, para a realizacdo da eletrogravimetria do cobre. (a) e (b) Vistas
superior e frontal do aparato eletroquimico em funcionamento, respectivamente; (c) aspecto da placa de cobre ao
final de eletrélise, logo apds a sua retirada da solugdo e lavagem com dgua ultrapura e acetona
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Figura 7. Fotografias dos eletrodos, apds a eletrogravimetria do cobre. (a) Rede de platina; (b) placa de cobre

pode ser considerado satisfatério, pois foi de 100,6 + 1,0%,
com desvio padrdo relativo, s, de 1,0%. O método de
eletrodeposi¢cdo mostrou-se exato e preciso, dado os baixos
valores de erro relativo e de desvio padrdo relativo. Logo
abaixo, apresentam-se os calculos realizados do rendimento
de deposicao para o 1° ensaio da Tabela 1, os quais sdo
representativos dos célculos realizados para os outros ensaios,
cujos resultados foram lancados nas Tabelas 1 e 2.

A Tabela 2 apresenta os dados e resultados referentes
ao rendimento de deposicdo para o sistema alternativo, o
qual pode ser considerado satisfatério, pois foi de 96,31 +
2,64%, com s de 2,7%. O método de eletrodeposicio nesse
caso também mostrou-se exato e preciso, dado os baixos
valores de erro relativo e de desvio padrio relativo.

Célculos realizados do rendimento de deposi¢do para o
1° ensaio da Tabela 1:
Massa de CuSO,.5H,0 usada na preparagdo de 100,00 mL
de solucao = 0,3966 g
Massa esperada de CuSO,.5H,0:
0,3966 de CuSO,.5H,0 — 100,00 mL

X — 40,00 mL
x =0,1586 g de CuSO,..5H,0

Massa esperada de Cu
249,68 g de CuSO,.5H,0 — 63,543 gde Cu
0,1586 g de CuSO,.5H,0 — y

vy =0,0404 g de Cu (= mg,)

Massa da rede de platina (antes da eletrélise) = 6,0400 g
(=m)

Massa da rede de platina (apds a eletrdlise) =6,0811 g (=m’)
Massa de cobre depositada = 6,0811 — 6,0400 = 0,0411 g

Rendimento de deposi¢do = MM 100= 0,0411 x100=101,7%
0,0404

Cu

~(101,7-100,0)

’ %100 =+1,7%
100,0

A estimativa dos parametros mediante o uso de
técnicas de estatistica para os dois sistemas investigados,
convencional e alternativo, ¢ apresentada na Tabela 3. A
fim de comparar a precisdo e a exatidao dos dois sistemas
investigados para eletrodeposicio do cobre, utilizaram-se
os Testes f e t, respectivamente.

A partir dos dados resultantes da aplica¢ao desses testes
pdde-se concluir que a precisdo e a exatidao estimada para

Tabela 1. Resultados obtidos do experimento de eletrodeposi¢io do cobre com solugdo contendo sulfato de

cobre(Il) pentaidratado: sistema convencional

1° ensaio 2° ensaio 3° ensaio

Massa total de cobre depositado (g) 0,0411 0,0402 0,0405
Massa esperada de cobre (g) 0,0404 0,0403 0,0403
Rendimento de deposi¢ao (%) 101,7 99,75 100,5
Erro relativo (%) +1,7 -0,25 +0,50
Meédia do Rendimento de deposi¢do (%) s 100,6 = 1,0

Erro relativo médio (%) +0,6

Desvio padrio relativo (%) 1,0

Tabela 2. Resultados obtidos do experimento de eletrodeposi¢ao do cobre com solucio contendo sulfato de

cobre(Il) pentaidratado: sistema alternativo

1° ensaio 2° ensaio 3° ensaio
Massa total de cobre depositado (g) 0,0383 0,0373 0,0394
Massa esperada de cobre (g) 0,0398 0,0398 0,0398
Rendimento de deposi¢ao (%) 96,23 93,72 98,99
Erro relativo (%) -3,8 -6,3 -1,0
Meédia do Rendimento de deposi¢do + s (%) 96,31 + 2,64
Erro relativo médio (%) -3,7
Desvio padrao relativo (%) 2,7
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Tabela 3. Teste f entre as varidncias (s?) e teste ¢ entre os valores de rendimento de deposigdo aplicados na
comparacao dos resultados referentes a eletrodeposi¢ao do cobre com solu¢@o contendo sulfato de cobre(II)
pentaidratado, utilizando-se os dois sistemas investigados, convencional e alternativo

Varidvel estatistica

Sistema convencional

Sistema alternativo

Rendimento de deposi¢do + s (%) 100,6 = 1,0 96,31 + 2,64
s? (variincia) 6,95
s, (%) 2,7
IC para p 100,6 +2,5 96,31 + 6,55
Seateutado © fravetado 7,16 ¢ 19,0
T eteutado © fabelado 2,67e43

os dois sistemas investigados, convencional e alternativo,
ndo diferiram estatisticamente entre si, em nivel de confianga
de 95%, visto que os valores de f,,icuado <Siabelado € Leatcutado <
L iabelado» TESPECtivamente.

Os resultados obtidos no presente trabalho mostraram-se
compardveis aqueles obtidos por Finazzi e colaboradores*
e por Silva e colaboradores® para eletrodeposicio de cobre
a partir de solugdo de sulfato de cobre(Il) pentaidratado,
usando bastdo de grafite (dnodo) e eletrodo de latdo em
forma de U (catodo)* e DSA (4nodo) e liga de Ni-Cr
(catodo).” Nesses casos, o rendimento de deposicio foi de
~93%* e ~97%>.

Como houve uma concordancia entre os resultados
obtidos utilizando o sistema convencional e o sistema
alternativo, os experimentos de eletrodeposi¢cdo do
cobre a partir das solucdes das amostras de bijuteria
foram realizados utilizando-se o sistema alternativo,
dado o interesse do trabalho em aplicar experimentos de
eletroquimica utilizando materiais de facil acesso e baixo
custo, para fins didaticos, tanto do Ensino Superior quanto
no Ensino Médio.

Para a quantificacdo do teor de cobre nas solucdes das
amostras (bijuteria), o eletrodo utilizado como catodo (placa
de cobre), foi pesado antes e apds a eletrdlise. Realizou-
se o cdlculo da porcentagem de Cobre (m/m) na amostra,
utilizando-se a Equacdo (15).

m—m

% de Cobre=

x100 (15)

em que: m’ € a massa do eletrodo apds o experimento, em
g; m € a massa do eletrodo antes do experimento, em g; P
é a massa da amostra de bijuteria.

A partir dos dados apresentados na Tabela 4, t€m-se os
resultados obtidos para o sistema alternativo aplicado na
determinacdo da porcentagem de Cobre (m/m) na amostra
de bijuteria, a qual foi de 90,56 + 1,37%, com s, de 1,5%.
O método de eletrodeposi¢do mostrou-se preciso, dado o
baixo valor de desvio padrao relativo.

Logo abaixo, apresentam-se os cdlculos realizados da
porcentagem de Cobre (m/m) na amostra de bijuteria para
o 1° ensaio da Tabela 4, os quais sdo representativos dos
célculos realizados para os outros ensaios, cujos resultados
foram langados nessa tabela.

Célculos realizados da porcentagem de Cobre (m/m) na
amostra de bijuteria para o 1° ensaio da Tabela 4:

Massa de amostra (bijuteria) usada na preparacdo de
100,00 mL de solucdo = 0,1012 g (= P)

Massa da placa de cobre (antes da eletrélise) = 38,6787 g
(=m)

Massa da placa de cobre (ap6s a eletrélise) = 38,7149 g
(=m’)

Massa de cobre depositada = 38,7149 - 38,6787 =0,0362 g
Massa de Cu determinada experimentalmente:

0,0362 gde Cu — 40,00 mL de solucdo da amostra

X — 100,00 mL de solugdo da amostra
x =0,0905 g de Cu
%Cobre = m;mx 100 = g’ (1)3102 %100 =89,43% (m/m)

A Figura 8 mostra o resultado do ensaio qualitativo
para o cobre. No tubo de ensaio da direita, observou-se a
cor caracteristica do fon complexo tetra(amin)cobre(I),
[Cu(NH,),]**, devido a ocorréncia das reacdes quimicas
representadas pelas Equacoes (16) e (17), respectivamente.'”

Cuyy +2NH,OH == Cu(OH ), \+2NH},,  (16)
Tabela 4. Resultados obtidos do experimento de eletrodeposi¢ao do cobre com solugdo da amostra de bijuteria: sistema
alternativo.

1° ensaio 2° ensaio 3° ensaio

Massa de amostra de bijuteria 0,1012 0,1012 0,1026
Massa total de cobre depositado (g) (em 40,00 mL) 0,0362 0,0373 0,0370
Massa total de cobre depositado (g) (em 100,00 mL) 0,0905 0,0932 0,0925
Porcentagem de Cobre (m/m) na amostra 89,43 92,09 90,16
Meédia da porcentagem de Cobre (m/m) na amostra + s (%) 90,56 + 1,37
Desvio padrao relativo (%) 1,5
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Figura 8. Tubo de ensaio da esquerda: 1 mL da solu¢io da amostra de bijuteria; tubo de
ensaio da direita: 1 mL da solu¢do da amostra de bijuteria na presenca de 30 gotas de solucdo
de amonia 6 mol L™

Cu(OH),, +4NH,, <= [Cu(NH,) I, +20H,, (17)

2(s)

Quando se adicionaram gotas da solu¢io de NH; 6 mol L!
ao tubo de ensaio da esquerda, ocorreu inicialmente a
precipitagdo do hidréxido de cobre, o que foi sinalizado
pela cor azul. Ao continuar adicionando solucido de NH;,
o hidréxido de Cu?* dissolveu-se no excesso do reagente,
com formacao do fon complexo, [Cu(NH,),]**, que apresenta
colorag@o azul intensa, conforme mostrado no tubo de
ensaio da direita (Figura 8).

A amostra analisada, na presenga de excesso de solu¢do
de amonia, conforme mostrado no tubo de ensaio da
direita (Figura 8), ndo evidenciou a presenc¢a de nenhum
precipitado, o que indicou a auséncia de ferro, zinco,
estanho, entre outros elementos, que formariam hidréxidos
dos respectivos metais nessa condi¢do experimental. Esse
resultado indicativo de que o principal constituinte da
amostra € o cobre, o que corrobora o alto teor de cobre
obtido pela eletrogravimetria, 90,56 + 1,37%.

Na eletrogravimetria, se a solucdo da amostra contém
dois cations cujos potenciais de redugdo diferem por
~0,25V, o cétion de maior potencial de redugdo se deposita,
sem que ocorra a deposi¢do do fon que possui menor
potencial de redugao.

Por exemplo, considerando que uma corrente circula
por uma célula eletrolitica que contém uma solu¢do com
ions Cu?*, H* e Cd**, o Cu?* se deposita primeiro no citodo.
Simultaneamente, o potencial do cdtodo diminui até
atingir o potencial de redugdo dos ions H*, com formagao
de gas hidrogénio nesse eletrodo. O potencial do catodo
mantém-se constante enquanto houver geracdo de gés
hidrogénio, e isso ocorre enquanto houver dgua na célula.
Dessa forma, o potencial do cdtodo ndo atinge um valor
suficientemente negativo para que o Cd** comece a se
depositar. Consequentemente, fons de metais com potenciais
de reducdo positivos podem ser separados de ions de metais
que possuem potenciais de redu¢do negativos.?*

A diminui¢@o do potencial do ciatodo ocorre porque a
queda 6hmica (/R) diminui, a medida que a reag@o ocorre.
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A diminui¢do dessa ultima se deve, principalmente, a
polarizag@o de concentracio, a qual limita o transporte de
massa (chegada de fons cobre) na superficie do catodo e,
portanto, ocasiona a diminui¢ao da corrente.> Considerando
a Equacio (6), torna-se evidente que a diminui¢dao de /R
precisa ser compensada, e o potencial do catodo tornar-se-a
menos positivo, dado que o potencial da célula € constante.?
Para proporcionar uma andlise mais seletiva e evitar a
liberagdo de gas hidrogénio, pode-se usar 4cido nitrico no
meio reacional, que atua como um despolarizador catédico.
O fion nitrato € reduzido mais “facilmente” (ver Equagdo
(18)) do que o fon hidrogénio, o que impede a formacao de
H,."*** Os produtos formados ndo afetam de maneira adversa
as propriedades fisicas do depdsito (ver Equagdo (18)).2

+8€ = NH

NOy,, +10H, o)

+3H,0,,
E°=+0,94V (18)

Considerando que a solugdo da amostra de bijuteria
continha 4cido nitrico, oriundo da sua dissolugdo, alguns
potenciais interferentes, tais como niquel e crémio, ndo
foram eletrodepositados na placa de cobre, juntamente
com o cobre.

A presenga do fon nitrato na solu¢dio atuando como
despolarizador catédico traz uma vantagem, pois evita a
deposi¢c@o de outras espécies na superficie do eletrodo,
diferentes do cobre, contribuindo para aumentar a
seletividade do método eletroanalitico. Além disso, o fon
nitrato evita a producdo de H, no catodo, resultando numa
aderéncia adequada do depésito de cobre.>**

O depdsito de cobre apresenta melhor aderéncia na
auséncia de formagao de gds hidrogénio.’ Nos casos em que,
além da deposicdo do cobre, ocorrer a redugdo dos fons H*
na superficie do catodo, o hidrogénio produzido na forma
de bolhas gasosas torna a camada de metal esponjosa, a qual
fica com iniimeros poros, prejudicando a sua aderéncia ao
eletrodo.” Isso ocorre, por exemplo, quando a eletrdlise
é conduzida sob densidade de corrente alta, uma vez que
no catodo ocorre a reduc¢do de mais fons Cu** do que que
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aqueles que chegam do seio da solug@o. A solucdo proxima a
superficie do eletrodo fica com muito menos fons do analito;
consequentemente, os fons H* sdo reduzidos em substituicao
aos fons Cu?*.» Pode ocorrer também quando a concentra¢ao
de 4cido € muito alta, porque a deposi¢ao de cobre ndo se
completa e o dep6sito ndo adere adequadamente ao catodo.*
Quando a densidade de corrente é menor, a reducio dos
fons do analito, na regifo do catodo, € compensada por fons
do analito vindos por difusdo. Dessa forma, o potencial
do cdtodo, associado ao par redox Cu?/Cu, mantém o
valor necessdrio para depositar quantitativamente os {ons
do analito. Assim, ndo had produgdo de gas hidrogénio;
forma-se no catodo uma camada densa e brilhante de cobre,
fortemente aderida ao catodo. Erro devido a perda de parte
do depdsito € evitado, obtendo-se um resultado exato.?

4. Conclusoes

Desenvolveu-se e validou-se um método eletroanalitico
simples, de baixo custo, exato e preciso, para quantificagdo
do fon cobre (II) em amostras sintética e real, por
eletrogravimetria, usando grafite extraido de pilha exaurida
como anodo e uma placa de cobre, obtida de retalhos
desse metal, como catodo, em substitui¢do aos eletrodos
de platina, comumente empregados nessa técnica. A célula
eletrolitica munida dos eletrodos alternativos foi ligada a
uma fonte de alimentagdo confeccionada a partir de pilhas
comuns.

O sistema alternativo apresentou um rendimento de
deposi¢do de 96,31 +2,64%, concordante com o do sistema
convencional, 100,6 + 1,0%, a partir de uma solugdo de
sulfato de cobre(Il) pentaidratado. A partir do Teste f pode-
se concluir que as precisdes dos resultados obtidos para
os sistemas convencional e alternativo foram comparaveis
entre si. No que diz respeito a comparagdo das médias
dos valores de rendimento de deposi¢ao (Teste #) para os
referidos sistemas, observou-se que essas ndo diferiram
estatisticamente entre si.

A partir da verificagdo da viabilidade do método
eletroanalitico utilizando o sistema alternativo, aplicou-se
0 mesmo para a quantificacio de cobre em bijuteria, o qual
apresentou precisdo satisfatéria. A porcentagem de Cobre
(m/m) encontrada na amostra de bijuteria analisada foi de
90,56 + 1,37%, com s, de 1,5%.

A simplicidade e o baixo custo do método eletroanalitico
proposto permitem que ele seja utilizado em cursos de
graduagdo em quimica ou dreas afins, que dispdem de pouca
infraestrutura, nas aulas praticas que envolvem a técnica
de eletrogravimetria, de modo a incrementar o o ensino da
Quimica. O aparato para deposicdo de cobre, utilizando
materiais completamente alternativos, inclusive a fonte de
alimentag@o, tornou o trabalho ainda mais promissor para
uso em sala de aula do Ensino Superior, ou até mesmo do
Ensino Médio, para o ensino de eletroquimica.
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