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RESUMEN

TITULO: EL EFECTO DE LA DIATOMITA EN ELECTRODOS DE PASTA DE
CARBONO MODIFICADOS EN LA CUANTIFICACION DE IONES COBRE(Il) POR
VOLTAMPEROMETRIA DE REDISOLUCION ANODICA

AUTORES: JEISSON J. GUTIERREZ MENDOZA, DANILO A. PINA VELASQUEZ

PALABRAS CLAVE: diatomita, electrodos de pasta de carbono, electroquimica analitica,
voltamperometria de redisolucién anddica.

DESCRIPCION: Con la finalidad de mostrar el efecto de la incorporacion de un mineral de
diatomita en electrodos de pasta de carbono para cuantificar iones cobre(ll) en solucién
acuosa, se estudio el comportamiento electroquimico del cobre utilizando electrodos de pasta
de carbono sin modificar (CPE) y modificados con diatomita (MCPE), en las proporciones
grafito/diatomita 90/10, 80/20 y 70/30. Para ello se usdé una combinacion de técnicas
electroquimicas: voltamperometria ciclica y cronoamperometria. Para caracterizar el
modificador (diatomita) se realizaron mediciones de difraccion de rayos X, microscopia
electronica de barrido de emision de campo con analisis elemental por espectroscopia de
dispersion de energia de rayos X, analisis termogravimétrico y calorimetria diferencial de
barrido. Se encontrd que la diatomita tiene una morfologia cilindrica y porosa y la muestra
esta compuesta principalmente de SiO.. La cuantificacion de Cu?* se realizd mediante
voltamperometria de redisolucion anddica, encontrando que es posible determinar Cu?* a
niveles traza. Para determinar las caracteristicas que el modificador le otorga al electrodo en
cuanto a su sensibilidad y limite de deteccion se realizaron curvas de calibracion. EI MCPE
80/20 presenta una mayor sensibilidad y un menor limite de deteccion, llegando a un valor
de 0,21 ppm de cobre(ll).
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ABSTRACT

TITTLE: THE EFFECT OF THE DIATOMITE ON MODIFIED CARBON PASTE
ELECTRODES IN QUANTIFICATION OF COPPER(II) IONS BY ANODIC STRIPPING
VOLTAMMETRY

AUTHORS: JEISSON J. GUTIEREEZ MENDOZA, DANILO A. PINA VELAZQUEZ

KEYWORDS: Diatomite, carbon paste electrodes, analytical electrochemistry, anodic
stripping voltammetry.

DESCRIPTION: In order to illustrate the effect of the incorporation of a mineral diatomite
in carbon paste electrodes to quantify copper(I1) ions in aqueous solution, the electrochemical
behavior of copper has been studied using carbon paste electrodes unmodified (CPE) and
modified with diatomite (MCPE), in proportions graphite/diatomite 90/10, 80/20 and 70/30.
For that reason a combination of electrochemical technic was used: cyclic voltammetry and
chronoamperometry. To characterize the modifier (diatomite) measurements of X-ray
diffraction, field emission scanning electron microscopy with elemental analysis by energy
dispersive X-ray spectroscopy, thermogravimetric analysis and differential scanning
calorimetry were performed. It was found that the diatomite has a cylindrical and porous
morphology and the sample is mainly composed of SiO.. Quantification of Cu?* was
performed by anodic stripping voltammetry, finding that it is possible to determine Cu?* at
trace levels. To determine the characteristics that the switch gives the electrode in their
sensitivity and detection limit curves were performed. The MCPE 80/20 is more sensitive
and showed a lower detection limit, reaching a value of 0,21 ppm of copper(ll).
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1. ANTECEDENTES

Las técnicas electroanaliticas usan medidas eléctricas de corriente, potencial o carga, para
cuantificar analitos® a través de las reacciones electroquimicas que ocurren en una interfase
electrodo/solucion. Los avances en el desarrollo de la instrumentacion electronica y las
técnicas electroquimicas han expandido el uso del electroanalisis hacia nuevos entornos,
como la vigilancia del medio ambiente, el control de calidad industrial y los analisis
biomédicos [1]. Una de las técnicas electroquimicas que permite realizar la cuantificacion de

iones metalicos en solucion acuosa es la voltamperometria.

La voltamperometria involucra un conjunto de técnicas electroanaliticas que se basan en la
relacion que existe entre la corriente y el potencial en un proceso electroquimico. Utiliza un
electrodo de trabajo sobre el cual se aplica un barrido de potencial que puede exponer
cuantitativa, selectiva y simultaneamente varias especies quimicas [2]. La instrumentacion
gue se emplea es mas economica que la usada por técnicas analiticas como la espectroscopia
de absorcion atomica (AAS) y de plasma acoplado inductivamente. Ademas, es una técnica
que tiene una buena precision, exactitud, sensibilidad y selectividad, caracteristicas que se
pueden mejorar aun mas mediante la introduccion de nuevos tipos de electrodos o mediante
el desarrollo de nuevo métodos de analisis [3]. Aungue existen diferentes tipos de
voltamperometria, uno de los més utilizados en el analisis y cuantificacion de iones metalicos
es la de redisolucion, que puede ser anddica o catddica dependiendo del caracter oxidante o
reductor del electrodo durante la etapa de redisolucion. Estos métodos constan esencialmente

de los dos pasos que se describen a continuacion [2,4]:

Etapa de preconcentracion: tiene el objetivo de aumentar la concentracion del analito sobre
la superficie del electrodo de trabajo. Para conseguir resultados reproducibles es necesario
controlar la agitacion, el tiempo de concentracion, la temperatura, el area del electrodo y el

potencial inicial aplicado (electrolisis).

1 Un analito es una especie quimica que es identificable y cuantificable mediante un proceso de medicion.
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Etapa de redisolucion: permite determinar la cantidad de analito depositado sobre la
superficie del electrodo mediante la aplicacién de un barrido de potencial en sentido contrario

al inicial.

Debido a las bajas concentraciones de los analitos en las muestras es necesario realizar una
etapa previa de preconcentracion antes de la cuantificacion, ademas esta etapa sirve para
aislar el analito de la matriz y por lo tanto mejorar la selectividad, la sensibilidad y la
estabilidad del método de analisis. La preconcentracion electroquimica permite un eficiente
enriquecimiento y aislamiento de los componentes traza, con la ventaja que requiere poco o
nada de adicién de reactivos, minimizando los riesgos de contaminacion. Ademas se puede
acoplar a una serie de técnicas analiticas como la voltamperometria de redisolucion anddica

(ASV por sus siglas en inglés) [4].

En la ASV el electrodo se comporta como un catodo durante la etapa de concentracion y
como un anodo durante la etapa de redisolucion. En esta técnica el analito se deposita
electroliticamente sobre el electrodo al aplicarle un potencial constante mas negativo que el
de la especie redox de interés, quedando esta reducida y acumulada en el electrodo. Al aplicar
posteriormente un barrido de potencial positivo al electrodo, se origina la redisolucién de la
especie oxidandola y generando asi una corriente anodica o faradica que se registra en un
gréfico de corriente vs potencial llamado voltamperograma (Figura 1). La corriente medida
durante esta ultima etapa se puede relacionar con la cantidad de analito que se habia
preconcentrado sobre el electrodo [5,6]. El uso de la ASV ha crecido debido a su capacidad
para determinar de manera simultanea varias especies quimicas metalicas, permitiendo su
cuantificacion a niveles de concentracion que van hasta las partes por billon y por su

instrumentacion relativamente econdémica [5].

Los electrodos de pasta de carbono CPE pueden ser usados para cuantificar cationes
metéalicos. Los CPE fueron introducidos por Adams a finales de los afios 50, y consisten en
una mezcla de polvo de grafito de alta pureza y un liquido aglomerante que debe ser poco
volatil, insoluble y libre de impurezas electroactivas. Con este fin suele utilizarse como

sustancia aglomerante aceite de parafina o de silicdn, nujol, bromoformo, entre otros. Por lo
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general, la velocidad de la transferencia electronica disminuye con la adicion del
aglomerante, por lo que la relacion entre el polvo de grafito y el liquido viene determinada
por las propiedades y la consistencia deseada de la pasta [6,7].

Figura 1. Perturbacién impuesta al electrodo de trabajo en la técnica de voltamperometria
de redisolucion anddica, en el recuadro se presenta la respuesta obtenida en la etapa de
redisolucion (voltamperograma de pulso diferencial).
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Los CPE pueden ser considerados como el primer paso de una nueva era en el electroanalisis,
pues permiten modificar la superficie del electrodo que estara en contacto con la disolucion.
Utilizando un electrodo de pasta de carbono modificado (MCPE) se pone a prueba un gran
control sobre las caracteristicas del electrodo no sélo directamente al aplicar el potencial,
sino también sobre la superficie reactiva [8]. Para la preparacion de los MCPE suelen
utilizarse diversos métodos, el mas utilizado para preparar un MCPE es la mezcla directa del
modificador con la pasta [7,9].

La adicion de un modificador capaz de preconcentrar iones metalicos en la superficie del
electrodo puede dar lugar a procedimientos electroanaliticos mas selectivos y sensibles [10-

12]. Por ejemplo, se ha utilizado un electrodo modificado con iondforos B-ciclodextrina y
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1,4-bis(6-bromohexiloxi)benceno para determinar Cu(ll), con el cual se obtiene una buena
selectividad en presencia de otros iones metélicos, tiempos de respuesta relativamente cortos

y un limite de deteccion bajo incluso a valores bajos de pH [13].

Con un electrodo modificado con carbon vegetal fue posible cuantificar Cu(ll) en bebidas
con alto grado de alcohol, en presencia de los iones Fe(ll), Pb(I1) y Zn(l1), obteniendo buena
selectividad, sensibilidad y a un bajo costo instrumental en comparacion con la AAS [14].

La silice con su alta capacidad de adsorcion, estabilidad quimica y posibilidad de
funcionalizacion hace que se convierta en un excelente agente modificador para elaborar
MCPE. Diversos trabajos han demostrado las potencialidades del uso electrodos modificados
con silice para la determinacion de iones metalicos como el Cu(ll) por medio de técnicas
voltamperométricas [10]. Por ejemplo, se ha utilizado un MCPE con nano-silice para
cuantificar iones Cu(ll) mediante ASV de onda cuadrada, obteniendo un incremento en el
pico de corriente de redisolucion comparado con un CPE. Igualmente dichos electrodos
presentaron una alta selectividad en presencia de iones interferentes, también presentaron

una respuesta relativamente rapida y un potencial de respuesta estable [15].

También se ha utilizado diatomita como modificador de los CPE para cuantificar iones no
metélicos utilizando técnicas voltamperométricas [16,17]. Los resultados obtenidos
mostraron una buena estabilidad quimica, limites de deteccion bajos, tiempos cortos de
respuesta y una alta confianza para ser utilizados en mediciones de muestras reales. Se usé
diatomita como modificador porque es una roca sedimentaria silicea con buenas propiedades
de adsorcion. Ademas presenta un grano muy fino, es porosa y quimicamente inerte en la
mayoria de liquidos [18], caracteristicas muy distintivas que hacen que se pueda utilizar

también como modificador en la cuantificacién de iones metélicos.
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2. OBJETIVOS

2.1 OBJETIVO GENERAL

Elaborar un MCPE que permita cuantificar iones Cu(ll) a nivel traza en soluciones de grado

analitico por voltamperometria de redisolucion anddica.

2.2 OBJETIVOS ESPECIFICOS

a) Determinar la composicion quimica y la morfologia de una muestra procesada de

diatomita.

b) Determinar la cantidad de diatomita en los MCPE que permita una mayor sensibilidad
para cuantificar iones Cu(ll).

c) Determinar la minima cantidad de iones Cu(ll) que se puede cuantificar por

voltamperometria de redisolucion anddica.

18



3. PROCEDIMIENTO EXPERIMENTAL

3.1 PREPARACION DE LA MUESTRA

Una muestra mineral previamente molida de una mina del Valle del Cauca se tamiz6 en
tamices Tyler malla # 100, 200 y 400. Se uso0 la fraccion de tamafio menor a la malla # 400
(38 um). Esta muestra se almacend en bolsas de sellado hermético con el fin de evitar su

contaminacion con el ambiente.

3.2 CARACTERIZACION DE LA MUESTRA

Las micrografias para el analisis de morfologia y distribucion de tamafio se obtuvieron por
FESEM en un microscopio marca FEI modelo Quanta Feg 650, con un recubrimiento previo
de la muestra con oro para mejorar la visualizacion, las imagenes se obtuvieron con
electrones secundarios a un voltaje de aceleracion de 10 kV. Para el analisis de composicion
elemental se utilizd un detector para andlisis puntual de EDS. Para identificar las fases
presentes en la muestra, se realizé un analisis cualitativo por DRX en un equipo Bruker
modelo D8 Advance con geometria DaVinci. La identificacion se realiz6 mediante la
comparacion de perfil observado con los perfiles de difraccion reportados en la base de datos
PDF-2 del International Centre for Diffraction Data (ICDD). Un analisis cuantitativo se
realizé mediante el refinamiento por el método de Rietveld, agregando a la muestra 6xido de
aluminio (a-corindon) correspondiente al 20%. Para analizar las propiedades térmicas de la
muestra, se realizd un analisis termogravimétrico (TGA) con un flujo de nitrégeno de
20mL/min, y una rampa de calentamiento de 20 °C/min. Ademas se realiz6 una calorimetria
diferencial de barrido (DSC) con un flujo de nitrégeno de 20 mL/min y una rampa de

calentamiento y enfriamiento de 5 °C/min.

3.3 REACTIVOS Y SOLUCIONES

Todas las diluciones se obtuvieron a partir de una solucion madre 103 M de Cu(ll), preparada

con agua desionizada (resistividad 18,2 MQ) obtenida en un sistema de purificacion milli-Q,
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y con CuSO4 pentahidratado del 99,5% de pureza. Todas las soluciones analiticas contienen
0,1 M de Na.SOs a pH 3, ajustado con H2SOs4. Las soluciones analiticas se prepararon con
concentraciones de 1, 5, 7'y 10 ppm de Cu(ll), y estas fueron validadas con AAS.

3.4 PREPARACION DE LOS ELECTRODOS DE TRABAJO

Los MCPE se prepararon mezclando en un mortero agata grafito de alta pureza y diatomita
en tres proporciones grafito/diatomita: 90/10, 80/20 y 70/30. A cada mezcla de
grafito/diatomita se le agregd como aglomerante aceite de silicon (p=0,963 g/cm®) gota a
gota, para hacer una mezcla con 70% de solidos y 30% de aglomerante. Se mezclé de nuevo
en el mortero por 1 hora, haciendo un enrejado a la media hora con el fin de lograr una pasta
homogénea. Después la pasta se introdujo en jeringas desmontables para su posterior uso. El
CPE se preparo mezclando el grafito y el aglomerante en las cantidades de sélidos y liquido

anteriormente mencionadas.

3.5 MEDICIONES ELECTROQUIMICAS

Todas las medidas se realizaron en una celda de tres electrodos. En todos los casos se utilizo
como contraelectrodo una barra de grafito de alta pureza y como electrodo de trabajo se
utilizaron los electrodos descritos anteriormente, los cuales se conectaron al equipo por
medio de un alambre de cobre soldado a un alambre de platino, siendo este Gltimo introducido
dentro la pasta. Para los estudios de velocidad de barrido, potencial de inversidn y porcentaje
de recuperacion se utilizé un electrodo de referencia de Ag/AgCl 3M KCI en un capilar de
Luggin, usando un potenciostato Autolab PGSTAT302N vy el sofware Nova 1.10.4. Para la
cuantificacion de iones Cu(ll) se utilizo un electrodo de calomel saturado (SCE por sus siglas
en inglés) en un capilar de Luggin con un potenciostato Gamry Interface 1000, con la técnica
de ASV, a una velocidad de barrido 100 mVs, amplitud de pulso de 50 mV, un paso de 5
mV y tiempo de deposicion de 120 s. Todas las mediciones se realizaron en soluciones

desoxigenadas con nitrogeno durante 20 minutos.
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Figura 2. Diagrama de flujo de la metodologia de la investigacion.
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4. RESULTADOS Y DISCUSION

4.1 CARACTERIZACION DE LA MUESTRA

En la Figura 3 se presenta una micrografia de la muestra mineral estudiada. La muestra esta
formada por particulas de forma cilindrica huecas, y las paredes tienen poros con un arreglo
ordenado a lo largo del eje vertical. Los cilindros tienen longitudes menores a 40 um y
didmetros que no superan los 25 um, mientras que los poros tienen forma de rectangulos con
los vértices redondeados y dimensiones menores a 1,5 um. El tamafio de particula es
heterogéneo y una parte significativa de las particulas se encuentran fragmentadas. Esta
morfologia es caracteristica de las diatomeas céntricas del orden de las aulacoseiras [19].

Figura 3. Micrografia de FESEM caracteristica de la muestra de diatomita.
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Se realizd un analisis cuantitativo de la muestra por DRX (Figura 4) y se determiné que el
12,3% de la muestra es cristalina y el 87,7% es amorfo. En el material cristalino se determind:
4,6% de moscovita, 3,7% de albita, 2,6% de pirofilita, 1,1% de cuarzo y 0,3% de vermiculita,
también se detectd la presencia de riebeckita pero en cantidades trazas.

Figura 4. Difractograma de rayos X de la muestra mineral: (mv) moscovita, (ab) albita, (pf)
pirofilita, (cz) cuarzo, (vc) vermiculita, (rb) riebeckita y (cd) corindén.
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En la Figura 5 se presenta el TGA de la muestra de diatomita, la cual presenta dos intervalos
de pérdida de masa, siendo el primero mas significativo con una pérdida del 11% antes de
los 450 °C, que puede atribuirse a la eliminacion del agua adsorbida en la superficie y a la
combustién de materia organica. Mientras que el segundo presenta una pérdida del 2%
después de los 450 °C, probablemente debido a la eliminacion del agua estructural y a la falla
de algunas estructuras cristalinas [16,21]. La curva de la calorimetria diferencial de barrido
(Figura 6) no presenta picos endotérmicos ni exotérmicos, por lo tanto, la diatomita es estable
por debajo de los 60 °C, y no tiene una capacidad de almacenamiento de calor latente

significativa como se describe en la literatura [20-22].
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Figura 5. Curva de TGA de la muestra mineral.
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Figura 6. Curva de la DSC obtenida para la muestra mineral durante, a) calentamiento y b)

enfriamiento.
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4.2 ESTUDIOS ELECTROQUIMICOS

Con el objetivo de estudiar la reduccion de Cu(ll) sobre un electrodo modificado con
diatomita, se realizd un estudio voltamperométrico de las velocidades de barrido (Figura 7),
en una ventana de potencial de -400 mV a 300 mV vs Ag/AgCI. Al aumentar la velocidad de
barrido, la respuesta en corriente aumenta su magnitud y a su vez el pico se vuelve mas fino.

Este comportamiento es caracteristico en todos los electrodos, por lo que se eligi6 trabajar a
100 mvs™.

Figura 7. Voltamperograma obtenido con un MCPE 80/20 a diferentes velocidades de
barrido en una solucién 10 M Cu?*.
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En la Figura 8 se muestran distintos voltamperogramas iniciando la perturbacion en direccion
negativa a partir del potencial de circuito abierto (OCP), invirtiendo el barrido a distintos
potenciales y manteniendo en un valor constante de 400 mV el segundo potencial de
inversién. En general, después de iniciada la perturbacién hay un incremento de la corriente,
como resultado de la reduccién de iones Cu(ll) a Cu metalico, y posterior a la inversion del

barrido, en corrientes positivas, aparece un pico asociado al proceso de oxidacion del Cu
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metalico a Cu(ll). Entre mayor es el potencial de inversion la corriente del pico de oxidacién
aumenta. A potenciales de inversion menores que -140 mV se registran corrientes de
reduccién en el barrido directo, sin embargo, en el barrido inverso el pico de oxidacion no se
registra. Esto puede deberse al desprendimiento del Cu metélico de la superficie del
electrodo, también podria deberse a que los nicleos de Cu metélico difunden hacia el interior
del electrodo y por eso no se observa su oxidacion, o en ultimo caso se podria estar

registrando otra reaccién. Este mismo comportamiento se presenta en los demas electrodos,
incluyendo el CPE.

Figura 8. VVoltamperogramas ciclicos representativos obtenidos sobre un MCPE 70/30 en
una solucién 10 M Cu?*.
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Con el objeto de probar si el aumento de corriente antes mencionado se debe a la reduccion

del Cu(ll) o a otra especie quimica, se impuso un pulso de potencial de -140 mV durante 180

s e inmediatamente después se perturb6 con una rampa de potencial positivo a partir del

potencial antes mencionado. En la Figura 9 se presentan los resultados para los electrodos

CPE y MCPE con las proporciones grafito/diatomita 90/10, 80/20 y 70/30. En todos los casos

se observan picos finos, los cuales son caracteristicos de la oxidacién de una especie insoluble
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a una soluble [23], por lo que se concluye que el incremento abrupto de la corriente de
reduccién en potenciales cercanos a 0 V se debe a la reduccién de Cu(ll). Por tanto, hay una
pobre estabilidad del cobre metélico formado sobre la superficie del electrodo en el barrido
directo, sobre todo a potenciales menores a -140 mV. La corriente del pico de oxidacion del
Cu(ll) cambia en funcion de la proporcién del modificador en el electrodo, siendo el MCPE
80/20 el electrodo donde se deposita mas cobre metalico, mientra que en el CPE la cantidad
de cobre depositado es menor (ver mas abajo).

Figura 9. Voltamperogramas lineales obtenidos en los electrodos: a) CPE, b) MCPE 90/10,
¢) MCPE 80/20 y d) MCPE 70/30 en una solucion 10 M Cu?*,
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En la Figura 10 se presenta el cociente entre la carga de oxidacion y reduccion Qa/Qc, el cual
es una medida de cuanto cobre reducido es oxidado en funcion de la velocidad de barrido.
La carga de oxidacion y reduccién se obtuvo integrando el area bajo la curva de las curvas
voltamperométrica y dividiendo entra la velocidad de barrido. Una relacion igual a 1 indica
que todo el Cu(ll) que se reduce es oxidado, si es menor que uno entonces sélo una parte del
Cu(I1) que se reduce se oxida. En el CPE se obtuvo una cantidad Qa/Qc alrededor de 0,25y
en el MCPE 80/20 cercana al 0,5.
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Segun estos resultados los MCPE presentan un mayor cociente Qa/Qc que el CPE, esto se
atribuye a que el modificador aumentd la selectividad del analito en la interfase
electrodo/solucién. Sin embargo, el cociente Qa/Qc en los dos casos tienen valores bajos, lo
cual indica una pobre adherencia del cobre sobre la superficie del electrodo.

Figura 10. Variacion de la relacion entre la carga de oxidacion Qa y de reduccién Qc como
funcién de la velocidad de barrido.
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4.3 CUANTIFICACION DE COBRE(I)

Con el objeto de determinar el efecto de la cantidad del modificador en la cuantificacion del
Cu(Il) se realizaron mediciones de ASV. En la Figura 11 se muestran los voltamperogramas
de pulso diferencial obtenidos después de imponer un potencial de -325 mV vs SCE durante
120 s. Se encontr6 que la corriente de pico aumenta a medida que aumenta la cantidad del
modificador hasta una proporcion grafito/diatomita 80/20, y luego esta corriente disminuye.
El aumento de la corriente de pico puede estar asociado a las propiedades adsorbentes propias
de la diatomita [10].

28



Figura 11. Voltamperogramas de redisulocion anddica obtenidos después de imponer un
potencial de -325 mV, en una solucién de 1 ppm Cu(ll) sobre los electrodos a) CPE, b) MCPE
90/10, ¢) MCPE 80/20 y d) MCPE 70/30.

o8-
-0.8—-
07-
-0.6—-

-0.5 +

044

Corriente / pA

-0.3 1

-0.2 +

-0.1 4

0.0 ' , : , .
-300 -200 -100 0 100 200

Potencial (vs. SCE) / mV

En la Figura 12 se muestra que la corriente de pico aumenta a medida que se incrementa la
cantidad del modificador hasta una proporcion grafito/diatomita 80/20, y luego esta corriente
disminuye para la proporcion 70/30. Esto probablemente se debe a que la conductividad
disminuye por la gran cantidad de diatomita, la cual es un material aislante. Se calculo el
limite de deteccion (LOD) de cada electrodo con el fin de comparar el efecto de la diatomita.
Los LOD se determinaron de acuerdo con la Ec. (1) y a las mediciones realizadas con
distintas concentraciones de Cu?* para cada uno de lo electrodos (Figura 12). Para el CPE el
limite de deteccion fue 0,41 ppm, mientras que para los MCPE 90/10, 80/20 y 70/30 se

obtuvieron los valores 0,30, 0,21 y 0,33 ppm de Cu?*, respectivamente.

LOD—B*Sb 1
=22 @
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En la Ec. (1), LOD es el limite de deteccion, Sb es la desviacion estandar del blanco y m es

la pendiente de la recta que se ajusta a los puntos de la curva de calibracion [24,25].

Figura 12. Corriente de pico obtenido por ASV para los electrodos a) CPE, b) MCPE 90/10,
c) MCPE 80/20 y d) MCPE 70/30 en soluciones de Cu(ll). En el recuadro se muestran los
voltamperogramas obtenidos para el CPE en cada una de las concentraciones indicadas en la

figura.
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5. CONCLUSIONES
Los CPE fueron modificados con una muestra de diatomita aulacoseira en diferentes
proporciones grafito/diatomita para cuantificar iones Cu?*.

Se encontré que el MCPE 80/20 permitié obtener los mejores resultados en cuanto a
sensibilidad y limite de deteccion en la cuantificar iones Cu?*.

El uso de diatomita como modificador de los CPE, permitié obtener menores valores para el
limite de deteccion.
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6. RECOMENDACIONES

Realizar un estudio de la conductividad de los electrodos para determinar cuales son
los valores de la resistividad apropiados para realizar la reduccion de Cu(ll).
Determinar las areas de electrodo con el fin de observar el efecto de la cantidad de
modificador en la superficie de electrodo.

Cuantificar otros cationes metalicos usando los MCPE con diatomita.
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