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Introducéao

A eletro-oxidacéo de fendis e a formagédo de filmes
poliméricos na superficie do eletrodo sdo de grande
interesse por vérias razdes'. Uma delas diz respeito &
andlise eletroguimica de compostos fendlicos
utilizando eletrodos limpos como os de grafite
pirolitico ou platina. Este tipo de andlise é limitado
devido a formagao de filmes poliméricos na superficie
destes eletrodos, tornando-os inativos.

Muitas variaveis interferem neste sistema e, para
estudé-las, este trabalho propde o emprego do
planejamento  Plackett-Burman®. Este tipo de
planejamento é indicado quando h& muitas variaveis e
se deseja realizar poucos experimentos em um
planejamento fatorial com dois niveis.

Em relagdo aos procedimentos experimentais, as
medidas wltamétricas foram executadas num
potenciostato Autolab PGSAT-30. O eletrodo de
platina foi usado como contra-eletrodo e todos os
potenciais foram medidos contra um eletrodo de
referéncia de calomelano saturado (ECS). O eletrodo
de trabalho foi considerado como uma das variaveis e
foi estudado nos niveis: platina e grafite pirolitico. A
técnica voltamétrica usada foi a de pulso diferencial
(DPV). Todas as varidveis e seus niveis s&o
mostrados na Tabela 1.

Tabela 1. Variaveis e niveis estudados no
planejamento Plackett-Burman
Variaveis Siglas Niveis
- +
Concentracdo de EDTA?  [EDTA] 1,0 2,5
Tipo de tampéo TP Pipes  Citrato
Concentracao do [TP] 0,05 0,10
tampé\ob
pH do tampé&o pH 6,0 7,0
Composto fendlico® Fen. Catecol 4amino®
Tipo de eletrodo Elet. Platina  Grafite
Tipo de varredura Scan. Inversa Direta
Tempo de Modulacao® ™ 0,03 0,08
Intervalo de tempo® IT 0,20 0,80
Incremento de potencialf IP 0,005 0,01
Modulac¢do da amplitudef MA 0,08 0,15

“mmol I, "mol I*, “5x10™ mol I*, “4-amino fenol, ®*segundo, ' Volt

Os niveis das variaveis foram escolhidos a partir de
estudos prévios®. O planejamento foi executado
aleatoriamente em duplicatas, em um total de 24
ensaios. Em cada ensaio foram realizadas dez
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varreduras na faixa de -0.05 a 0.6 V. As respostas
analisadas foram: desvio padrdo relativo da altura da
corrente de pico (RSDalt.), desvio padrdo relativo da
razdo corrente de pico/largura a meia altura (RSDraz)
e a diferenca entre a segunda corrente de pico em
relagdo a décima (DIFalt).

Os dados foram tratados no software Excel
empregando planilhas eletrénicas.

Resultados e Discussao

A Tabela 2 ilustra que as respostas de precisédo
(RSD) néo trazem a mesma informagdo que a
resposta de diferenga (DIFalt). Observe que as
variaveis IT e MA sdo antagbnicas entre estes dois
tipos de respostas. A precisdo exige o nivel (+) para
IT e o nivel ¢) para MA, ao contréario, para se obter
uma menor diferengca entre picos, é necessario
utilizar os niveis contrarios a estes ultimos.

A queda nas respostas para RSDalt, RSDraz e
DIFalt foram de respectivamente, 10% para 0,27%,
11% para 1,75% e 7,1pA para 0.15pA.

Tabela 2. Resultados dos efeitos principais para as
respostas analisadas.

Efeitos*

Variaveis RSDalt RSDraz DIFalt

[EDTA] -0,16 0,80 -4,03
TP 4,28 2,38 24,17
[TP] 4,79 5,46 19,33
pH 1,14 0,30 -4,62
Fen. -0,62 -1,19 22,87
Elet. 1,59 2,75 -3,39
Scan 0,84 -1,36 12,56
™ 4,56 4,39 23,02
IT 1,23 1,79 -5,38
P -0,55 0,44 -5,03
MA -1,25 -0,67 15,64

"Os efeitos em destaque s&o significativos pelo teste t com um
nivel de significancia de 0,05 e 12 graus de liberdade.

Conclusoes

Os resultados indicam uma possibilidade para a
diminuicdo do bloqueio através da escolha correta
dos niveis das variaveis empregadas e destacam a
eficiéncia do planejamento Plackett-Burman para a
escolha das variaveis relevantes.
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