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Resumo

Neste trabalho, foi desenvolvido um método
eletroanalitico para a determinagdo de morfolina (MOR)
através do emprego de um eletrodo de diamante dopado
com boro (EDDB) pré-tratado catodicamente. O método
foi realizado utilizando-se de um eletrodo de Ag/AgCIl e
um fio de platina como eletrodo de referencia e auxiliar
respectivamente, em uma solucdo de KCI 0,1 mol L™* em
ph 10. A técnica de voltametria de onda quadrada foi
otimizada para os pardmetros que apresentaram as
melhores respostas: frequéncia de 30 Hz, amplitude de
pulso de 100 mV e incremento de varredura de 20 mV. O
método apresentou um limite de deteccdo de 2,0 mg L™
e um limite de quantificacdo de 6,9 mg L™ com faixa
linear de 5,0 a 100,0 mg.L™. Posteriormente foi aplicado
a amostras simuladas de aguas de caldeira mostrando
exatidado e boa precisao intra-dia e inter-dia.

Introducao

A corrosdo é um dos principais problemas enfrentados
pelas industrias nos dias atuais. Substancias inibidoras,
entre elas as aminas, tém sido amplamente empregadas
para protecdo dos equipamentosl. Dentre elas destaca-
se a morfolina, que quando presente em altas
concentracdes e exposta a condi¢cbes de alta presséo e
temperatura pode se decompor levando a formacéo de
compostos corrosivos®. Técnicas eletroanaliticas para
determinacdo da concentracdo de MOR se destacam
devido ao seu baixo custo, simplicidade e rapidez nas
andlises’”.  Estudos voltamétricos se  mostram
promissores considerando-se que poucos estudos foram
feitos e publicados a cerca da analise eletroanalitica
morfolina®.

Material e Métodos

As medidas foram realizadas em uma célula
convencional de trés eletrodos. O estudo inicial de
caracterizacdo foi feito usando-se da técnica de

voltametria ciclica. Posteriormente, as condigfes do
meio e da técnica eletroanalitica foram otimizadas. Para
tanto, foram montadas curvas analiticas utilizando-se as
técnicas voltamétricas de pulso diferencial (VPD) e onda
guadrada (VOQ). Foi realizado teste de interferentes e a
exatiddo do método foi testada por adigdo e recuperacgao
da molécula em uma amostra sintética.

Resultados Obtidos

O EDDB apresentou uma maior corrente de pico anddica
(Ipa) quando comparado ao eletrodo de carbono vitreo.
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Também foi determinado como melhor eletrélito de
suporte uma solucéo de KCI 0,1 mol.L™ em pH 10,0. A
técnica de VOQ apresentou melhor sensibilidade e limite
de deteccdo do que a VPD. Os testes feitos com a MOR
mostram uma linearidade da Ipa com a concentracdo de
MOR na faixa de 5,0 a 100,0 mg L™ (figura 1). O método
desenvolvido foi aplicado a uma amostra sintética de
agua de caldeira’ adicionando-se trés concentracdes
diferentes de MOR, e o0s valores percentuais de
recuperacdo mostra que o método € capaz de
determinar a concentra¢gdo de MOR mesmo na presenca
de outros compostos. (Tabela 1)

Ipa= 1,021[MOR] + 2,221

%7 1= 0,991
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Figura 1. Curva analitica para morfolina

Tabela 1. Determinagdo da MOR em amostra simulada de agua de
caldeira.

[MOR] . . N
adicionada [MOR] obtida (%) de recuperacéo
30,0 mg.L'1 32,81+0,44 109,37
60,0 mg.L'l 60,51 +£1,43 100,84
90,0 mg.L'l 81,77 £0,79 90,86

Conclusao |

A técnica de VOQ utilizando-se do EDDB foi otimizada
apresentando limites de deteccdo e precisao inter-dia e
intra-dia satisfatorios. O método apresentou exatidao e
seletividade.
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