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LUCENA, Charles Bronson Bezerra de. Desenvolvimento de um Potenciostato Portatil de
Baixo Custo e seu Uso em Analises Ambientais. Trabalho de Conclusdo de Curso (Mestrado
em Tecnologias Ambientais) — Campus Marechal Deodoro, Instituto Federal de Alagoas, Ma-

rechal Deodoro, 2023.

RESUMO

A populagdo do planeta vem crescendo de forma consistente ao logo das décadas. As mais
recentes projecdes apontam que nos proximos dez anos tenhamos um incremento 80 milhdes
de pessoas e que esse numero sO ira aumentar nas décadas seguintes. Este fato trard uma série
de desafios e dentre eles podemos citar a necessidade de produzir alimentos para esse grande
numero de pessoas sem comprometer 0 meio ambiente ainda mais. A cada ano, a safra agricola
no Brasil vem batendo recordes, da mesma forma que o uso de defensivos agricolas € incre-
mentada na mesma dire¢do. Se ndo forem utilizados de forma adequada estas substéncias ten-
tem a prejudicar o meio ambiente de forma acelerada e seu monitoramento faz-se cada vez mais
necessario. Este monitoramento ¢é realizado através de analises quimicas. Conscientizar as no-
vas geracdes acerca dos problemas relacionados a degradagdo do meio ambiente € importante
e isto pode ser feito nas aulas de quimica. Como € notoério, a realizagdo de praticas em labora-
torio torna o aprendizado mais facil e efetivo. Neste viés, a realizacao de aulas praticas necessita
de um equipamento essencial: um potenciostato. Este equipamento possui um alto custo e seu
uso esta na maioria das vezes restrito a laboratorios de pesquisa. Esta pesquisa buscou desen-
volver um potenciostato capaz de realizar analises eletroquimicas tendo como principais carac-
teristicas seu baixo custo, facilidade de fabricacao e portabilidade onde seu foco ndo ¢ a reali-
zacao de analises com grande precisdo para ser utilizado em aulas para a quantificagdo de con-
taminantes de interesse ambiental. Buscamos na literatura projetos que contemplavam algumas
destas caracteristicas para promover adaptacdes e melhorias com o intuito de minimizar custos.
O equipamento desenvolvido foi submetido a calibragdo pelo método de resisténcia elétrica
para verificar sua obediéncia a lei de Ohm. O mesmo apresentou uma diferenca de +/- 0,14%
em relagdo a uma resisténcia ficticia frente a uma diferenca de +/- 0,1% apresentada por um
potenciostato comercial. Melhorias no futuro tais como aperfeicoamento do software com a
inser¢do de novas técnicas eletroquimicas, modificagdo do microcontrolador (arduino pro mini,

ou similar e desenvolvimento de um outro cabo de comunicacgao.

Palavras-chave: Potenciostatos; Eletroquimica, Sensores eletroquimicos; Meio-Ambiente.



LUCENA, Charles Bronson Bezerra de. Development of a Low Cost Portable Potentiostat and
its Use in Environmental Analysis. Completion of course work (Master in Environmental Tech-
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ABSTRACT

The planet's population has been growing consistently over the decades. The most recent pro-
jections indicate that in the next ten years we will have an increase of 80 million people and
that this number will only increase in the following decades. This fact will bring a series of
challenges and among them we can mention the need to produce food for this large number of
people without compromising the environment even further. Each year, the agricultural harvest
in Brazil has been breaking records, in the same way that the use of agricultural pesticides is
increasing in the same direction. If these substances are not used appropriately, they will quickly
harm the environment and monitoring becomes increasingly necessary. This monitoring is car-
ried out through chemical analysis. Raising awareness among new generations about problems
related to environmental degradation is important and this can be done in chemistry classes. As
is well known, carrying out practices in the laboratory makes learning easier and more effective.
In this sense, carrying out practical classes requires essential equipment: a potentiostat. This
equipment is expensive and its use is mostly restricted to research laboratories. This research
sought to develop a potentiostat capable of carrying out electrochemical analyzes with the main
characteristics being its low cost, ease of manufacture and portability where its focus is not on
carrying out analyzes with great precision to be used in classes for the quantification of internal
contaminants. -environmental stress. We searched the literature for projects that included some
of these characteristics to promote adaptations and improvements with the aim of minimizing
costs. The equipment developed was subjected to calibration using the electrical resistance
method to verify its compliance with Ohm's law. It presented a difference of +/- 0.14% in rela-
tion to a fictitious resistance compared to a difference of +/- 0.1% presented by a commercial
potentiostat. Improvements in the future such as improving the software with the insertion of
new electrochemical techniques, modifying the microcontroller (Arduino pro mini, or similar

and developing another communication cable.

Keywords: Potentiostats; Electrochemistry, Electrochemical sensors; Environment.
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1. INTRODUCAO

A conferéncia das Nacdes Unidas sobre o0 Meio Ambiente Humano, ou simplesmente
Conferéncia de Estocolmo, que ocorreu em 1972 na capital da Suécia foi o primeiro evento
organizado pela Organizagao das Nagdes Unidas (ONU) para discutir de maneira ampla ques-
toes ambientais. Esta conferéncia foi um marco para defesa e protecdo do meio ambiente e sua
declaragdo final contém 8 metas e 26 principios. A partir dos objetivos tragados por esta confe-
réncia, muitas agdes vém sendo desenvolvidas no setor do meio ambiente para estabelecer bases

metodologicas para desenvolvimento de estudos ambientais.

Entre os principios estabelecidos no documento final podemos destacar o principio 7
que sugere que os Estados devem tomar todas as medidas possiveis para impedir a polui¢ao dos
mares por substincias que possam por em perigo a saide do homem, os recursos vivos e a vida
marinha, menosprezar as possibilidades de derramamento ou impedir outras utilizacdes legiti-
mas do mar e o principio 18 que pontua que como parte de sua contribui¢cdo ao desenvolvimento
econdmico e social deve- se utilizar a ciéncia e a tecnologia para descobrir, evitar € combater
0s riscos que ameagam o meio ambiente, para solucionar os problemas ambientais ¢ para o bem

comum da humanidade (UNEP, 1972).

As Nagoes Unidas (UN, 2019) projetam, em 2030, que o planeta terra tera 80 milhoes
de pessoas a mais que em 2019, totalizando 8,5 bilhdes e esse numero segue crescendo e tota-
lizando 9,7 bilhdes em 2050 e 10,69 bilhdes em 2100. E notorio que este crescimento conside-
ravel da populagdo mundial trard importantes impactos para o meio ambiente, notadamente a
necessidade de produzir-se alimentos para alimentar tamanha populagdo e atualmente produzir

mais alimentos ¢ quase sindnimo de aumentar ainda mais o uso de defensivos agricolas.

Agrotoxicos, defensivos agricolas, pesticidas, praguicidas, remédios de planta, veneno.
Essas sdo algumas das inumeras denominagdes relacionadas a um grupo de substancias quimi-
cas utilizadas no controle de pragas (animais e vegetais) e doengas de plantastFUNDACEN-

TRO, 1998).

Nas ultimas décadas o uso de pesticidas aumentou indiscriminadamente, causando da-

nos ambientais de grande magnitude, como a poluicao de corpos hidricos, afetando ativamente
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a qualidade de vida das populacdes ribeirinhas. Nestas trés décadas mais recentes, o Brasil qua-
druplicou a utilizagdo de pesticidas (agrotoxicos), o que nos levou ao ranking mundial no con-

sumo destes produtos. (BARBOSA , 2011)

A poluicdo dos corpos hidricos ¢ um dos principais pontos a serem considerados dentro
desta tematica, pois a sua contaminagao, seja de origem inorganica, organica (categoria que se
enquadra a maior parte dos pesticidas) ou biologica, tem grande potencial de afetar negativa-
mente a saude da populagdo, dos ecossistemas aquaticos ¢ da natureza. (MASINDI; MUEDI,

2018)

A analise ambiental tem como objetivo principal servir de embasamento para o manejo
dos recursos ambientais visando a protecdo dos sistemas ambientais. Para (OLIVEIRA; MA-
CHADO, 2004) as técnicas voltamétricas apresentam uma grande importancia, pois 0s materi-
ais desenvolvidos recentemente vém sendo remodelados e apresentam um design miniaturi-

zado, tornando-os praticos e portateis, excelentes para pesquisas de campo.

A Quimica ¢ a ciéncia que estuda a matéria, suas estruturas e propriedades, bem como
as transformagoes que ela pode desenvolver. Seguindo este mesmo viés, “a quimica pode ser

considerada como uma linguagem capaz de facilitar a leitura do mundo”. (CHASSOT, 2018).

Com base nesta afirmagdo e considerando que a quimica esta presente no nosso dia-a-
dia ¢ facil concluir que o ensino de quimica ¢ necessario para facilitar a compreensdao do nosso
quotidiano. Apesar disso, conforme ainda pontua, “a constatacdo ¢ de que tem sido um desafio

para a sala de aula tornar o ensino de quimica util” (CHASSOT, 2018).

O ser humano é uma espécie que esta em constante evolugdo, desta forma, € normal que
com o passar dos anos surjam novas tecnologias ¢ modos diferentes de ver a vida onde o ensino
deve acompanhar estas mudangas sob pena de tornar-se injustamente irrelevante sob o ponto
de vista das novas geragdes. Assim, utilizar como recurso didatico apenas féormulas e conceitos
refor¢a nos alunos a percep¢do que a quimica ¢ uma disciplina distante da realidade. Como

observa (SCHNETZLER; ARAGAO, 1995) o ensino de quimica ainda hoje, continua sendo:
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Uma pratica de ensino encaminhada quase exclusivamente para a retengdo, por parte
do aluno, de enormes quantidades de informagdes passivas, com o proposito de que
essas sejam memorizadas, evocadas e devolvidas nos mesmos termos em que foram
apresentadas na hora dos exames, através de provas, testes, exercicios mecanicos re-
petitivos... (SCHNETZLER; ARAGAO, 1995)

Sabemos que o ser humano consegue reter melhor a informacao utilizando os seus sen-
tidos entdo, faz-se necessario utilizar-se de meios que tragam a esses estudantes um novo desa-
fio alinhado ao uso de novas tecnologias. Isto busca trazer o interesse desses estudantes ao
ensino de quimica ou de qualquer outro conhecimento. E preciso adaptar-se a geragdo que uti-
lizada freneticamente o smartphone, o computador, as redes sociais, etc. Para o autor José Mo-
ran (2018), a aprendizagem por meio da transmissdo ¢ importante, mas a utilizagdo comple-
mentar de outros recursos, como por exemplo por questionamento ¢ experimentacdo ¢ mais

relevante para uma compreensdo mais ampla e profunda.

Todavia, ndo podemos esquecer as inumeras dificuldades que o ensino do nosso pais
enfrenta: falta de recursos, professores sem a qualificagdo constante e adequada, além de pro-
blemas de ordem social como estudantes com problemas de violéncia e drogas proximo ao local

onde moram e as vezes sem condi¢des de alimentar-se adequadamente.

Somado as dificuldades elencadas anteriormente, a realizagdo de experimentos didaticos
nas escolas brasileiras, sobretudo em escolas publicas sejam elas estaduais ou municipais, no-
tadamente ao ensino de quimica e eletroquimica enfrenta ainda outras dificuldades que limitam
o uso deste recurso didatico tdo essencial. Neste viés, podemos destacar a falta de um local
apropriado para realizacdo dos experimentos, materiais, reagentes e equipamentos tal como um

potenciostato, sobretudo devido ao seu alto valor.

A eletroquimica estuda reagdes quimicas que envolvem corrente elétrica e potencial,
e seu entendimento tem contribuido de forma efetiva para os grandes avangos do
mundo contemporaneo. De fato, a eletroquimica esta correlacionada a muitos temas
da atualidade, como por exemplo, carros elétricos e a necessidade de utilizacdo de
baterias eficientes, a necessidade de utilizagdo de fontes alternativas e limpas de ener-
gia com o uso de células solares, a necessidade de encontrar formas simples e baratas
de detectar contaminantes no meio-ambiente, s6 para citar alguns. (ZANONI, 2017)

Em setembro de 2023, um potenciostato, por exemplo, ndo pode ser encontrado no mer-
cado nacional ou estrangeiro por menos de 15 mil reais ou 3 mil ddlares americanos. Modelos
mais avancados podem custar algo préximo a milhares de reais. Este valor é considerado ele-

vado para grande parte das escolas brasileiras, sobretudo as municipais e estaduais e até mesmo
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pelas federais se levarmos em consideragdo turmas com muitos alunos no qual um tinico equi-
pamento pode tornar-se inviavel para uso de todos os alunos. Na pratica, nas Escolas e Institu-
tos, este dispositivo esta restrito a laboratdrios de pesquisa e dificilmente estara disponivel em
um laboratodrio didatico.

Considerando uma turma média de 30 alunos e admitindo 2 alunos por equipamento
estamos falando de um investimento minimo de R$ 225.000,00 por escola. Se pudermos adqui-
rir materiais para construgdo destes equipamentos por uma fracdo deste valor e os proprios
alunos puderem construir estes equipamentos ganhamos duplamente. Tornamos mais préximo
a realidade a aquisicdo, ganham os alunos da area de quimica utilizando este equipamento e
ganham também os alunos de cursos voltados para eletro/eletronica pois também podem colo-

car em pratica conhecimentos adquiridos em seus cursos.

Sob este viés, seria necessaria uma instituicdo publica com alunos aptos a construgdo
dos mesmos. Pela sua abrangéncia nacional, por possuir cursos voltados a areas tecnologicas e
voltada para inovacao ¢ plausivel que estes dispositivos poderiam ser desenvolvidos e constru-
idos por alunos pertencentes a Rede Federal de Educacdo Profissional, Cientifica e Tecnolo-

gica.

A criagdo da Rede Federal de Educacdo Profissional, Cientifica e Tecnologica
(RFEPCT) remonta ao ano de 1909, quando, o entdo Presidente do Brasil, Nilo Pecanha, criou
19 escolas de Aprendizes Artifices. Estas Escolas deram origem, mais tarde, as Escolas Técni-
cas Federais, as Escolas Agrotécnicas Federais e aos Centros de Educacdo Profissional e Tec-
noldgica, que no ano de 2008, foram reunidas, quase que integralmente, sob a alcunha de Ins-

titutos Federais de Educacdo, Ciéncia e Tecnologia.

Art. 2°. Nas Escolas de Aprendizes Artifices, custeadas pela Unido, se procurara for-
mar operarios e contramestres, ministrando-se o ensino pratico e os conhecimentos
técnicos necessarios aos menores que pretendem aprender um oficio, havendo para
isso até o numero de cinco oficinas de trabalho manual ou mecéanico que forem mais
convenientes e necessarias no Estado em que funcionar a escola, consultadas, quanto
possivel, as especialidades das industrias locais.(BRASIL, 1909)

Analisando o texto do Decreto 7.566 de 23 de setembro de 1909, que podemos conside-
rar como sendo a “certiddo de nascimento” da Rede Federal de Educacao Profissional, Cienti-

fica e Tecnologica, percebemos que os objetivos basicos dos hoje Institutos Federais permanece
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bastante semelhante. Com o passar dos anos, novas institui¢des foram criadas por diversas le-
gislacdes, e no ano de 2008, através da publicacdo da Lei 11.892 de 29 de Dezembro de 2008,

instituiu-se a Rede como conhecemos em 2023.

Na se¢do II da referida Lei, das Finalidades e Caracteristicas dos Institutos Federais,
verificamos no artigo 6° que uma das 9 finalidades destas institui¢des € “promover a integragao
e a verticalizagdo da educacdo basica a educagdo profissional e educagio superior, otimizando

a infra-estrutura fisica, os quadros de pessoal e os recursos de gestdo.”(BRASIL, 2008)

Em 2023 a Rede ¢ composta por 661 escolas espalhadas por 578 municipios do pais,
reunidas em 38 institutos federais de educagdo, ciéncia e tecnologia, 02 centros federais de
educacdo tecnoldgica, 22 escolas técnicas vinculadas a Universidades Federais e o Colégio Pe-
dro II. A Rede disponibiliza cursos de qualificag¢do profissional, cursos técnicos de nivel médio,
cursos superiores de graduagdo — licenciatura, tecnologia e bacharelado — cursos superiores de
pos-graduacdo lato e stricto sensu — especializa¢do, mestrado e doutorado, e assim procuram

promover a verticaliza¢ao do ensino.

A verticalizac¢do do ensino vem ocorrendo dentro dos Institutos Federais como forma de
integrar estudantes dos mais diversos niveis de estudo otimizando assim recursos materiais e
humanos. A autora Margarete de Quevedo (QUEVEDO, 2016), pontua que verticalizar o ensino
consiste em, da parte da instituigdo, ofertar cursos na mesma area de conhecimento, nos dife-
rentes niveis de escolarizagdo, e, na perspectiva do discente, ingressar na institui¢do em curso

de nivel médio e, nela mesma, percorrer o trajeto até a Pés-Graduagdo, na mesma area.

Conforme explica Blenda Cavalcante (OLIVEIRA, 2016), a verticalizagdo impacta na
vida de discentes e docentes. Ao oferecer diversos niveis de ensino na mesma area as instituigao
oferecem aos estudantes a possibilidade de planejar o itinerario formativo mais adequados aos
seus objetivos, possibilitando o compartilhamento em um tnico espago no qual estudantes do
ensino médio possam conviver com estudantes de cursos superiores dividindo 0 mesmo ambi-

entes em atividades de pesquisa e extensao.

Tomando como exemplo o Instituto Federal de Alagoas - IFAL, percebemos um claro
exemplo de verticalizag@o no ensino. A instituicao oferece, dentre outros, cursos técnicos pro-

fissionalizantes de nivel médio em Eletronica, Eletrotécnica, Desenvolvimento de Sistemas e
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Meio-ambiente, cursos de Bacharelado de Engenharia Elétrica e Sistemas de Informagao, Li-
cenciatura em Quimica, P6s Graduacdo Latu Sensu em Educagdo e Meio Ambiente e Pos Gra-

duagdo Strictu Sensu (mestrado) em Tecnologias Ambientais.

Na area de Quimica — Técnico, Licenciatura e Bacharelados - responsaveis pelo uso dos
reagentes especificos, solugdes e aplicacao dos dispositivos, na area de Eletricidade - técnico
em Eletronica/Eletrotécnica e Bacharelado em Engenharia Elétrica - trabalhando no desenvol-
vimento e aperfeicoamento da eletronica do equipamento, cursos na area de Informatica - téc-
nico em Desenvolvimento de Sistemas e Bacharelado em Sistema de Informagéo - com o uso
de diferentes linguagens de programacao (no aperfeicoamento do software do equipamento) de
fundamental importancia para entrada de variaveis para funcionamento do sistema eletroqui-
mico e, finalmente, na area de meio- ambiente (técnico em Meio-ambiente ¢ Pos Graduagdes
em Meio-ambiente (especializacdo) e Tecnologia Ambientais (mestrado) - responsaveis por
apresentar a importancia do monitoramento de espécies em matrizes de interesse ambiental,

como por exemplo agroquimicos, etc.

Desta forma, alunos dos diferentes niveis e cursos podem ser os vetores para a implan-
tagdo desses sistemas em escolas do estado e municipios, captando os futuros cientistas. Por-
tanto, estariamos auxiliando de fato a verticalizacdo do Ensino nos Institutos Federais de Edu-

cacdo, bem como integrando, consequentemente, o ensino, pesquisa € extensao tecnologica.

A partir deste raciocinio podemos supor que o potenciostato desenvolvido nesta pes-
quisa pode ser perfeitamente aplicado na verticalizagdo do ensino, pois, fazendo uso da multi-
disciplinaridade, ¢ possivel promover a integracdo entre diferentes niveis de ensino (Ensino

técnico, Graduagdo e Pds-graduagao).

Para os autores R. G. Compton, E. Laborda ¢ K. R. Ward (2014), um potenciostato
aplica uma diferenga de potencial entre o eletrodo de trabalho e o eletrodo de referéncia em
uma célula eletroquimica monitorando concomitantemente a passagem de corrente elétrica que
ocorre entre o eletrodo de trabalho e o contra eletrodo, permitindo, assim, a ocorréncia de rea-

¢oes de oxirredugdo nio espontineas.

Conforme esclarece o autor Joseph Wang (WANG, 2000), os métodos eletroanaliticos

utilizam-se de propriedades elétricas mensuraveis (corrente elétrica, diferencas de potencial,
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acumulo interfaciais de carga, entre outros) a partir de fendmenos nos quais uma espécie redox
interage fisica e/ou quimicamente com demais componentes do meio, ou mesmo com interfa-
ces. Estas interagcdes sdo observadas quando se aplicam perturbagdes controladas ao sistema,
como, por exemplo, uma diferenca de potencial entre eletrodos de uma cela eletroquimica. Es-
sas medidas (chamadas de sinais eletroanaliticos) podem, entdo, ser relacionadas com algum

parametro quimico intrinseco da espécie.

E importante ressaltar, conforme pontuam (SKOOG et al., 2003) e (PACHECO et al.,
2013) que os processos eletroquimicos se fundamentam nas reagdes de oxidagdo-reducdo, onde
ocorrem as transferéncias de elétrons entre as espécies quimicas. A espécie eletroativa atua de
forma a oxidar ou reduzir em uma regido de potencial aplicado, na qual a transferéncia de

elétrons seja favoravel termodinamicamente ou cineticamente, criando-se um fluxo de elétrons.

Adicionalmente, estes eventos de oxidacdo e redugdo s6 serdao possiveis de realizagdo
na presenca de um potenciostato. Assim, € possivel perceber que o sistema eletroquimico, so-
zinho, ndo € capaz de realizar as analises e estudos de forma auténoma, ou seja, o potenciostato,

assim como o sensor eletroquimico, se comportam como protagonistas neste processo.

A partir de 1941, um equipamento possibilitou um grande salto de conhecimento na area
de eletronica. Trata-se dos amplificadores Operacionais cuja patente foi depositada por Karl
Dale Swartzel Jr. quando trabalhava no Bell Labs Inc (SWARTZEL, 1941). Eles receberam
este nome porque foram inicialmente projetados para realizar operagdes matematicas basicas
utilizando tensao elétrica. Com outros componentes (resistores, capacitores, etc) eles podem ser
ajustados de modo a fazer uma grande variedade de fun¢des em processamento de sinal e cus-

tam relativamente pouco.

Os amplificadores operacionais (amp-op) podem realizar medigdes de potencial em cé-
lulas eletroquimicas de alta resisténcia sem que uma a corrente seja drenada de forma signifi-
cativa (SKOOG et al. 2003) montando com este componente um seguidor de corrente. Conecta-
se a célula eletroquimica a entrada do amplificador operacional e a saida do amplificador ope-

racional a um voltimetro para medir a tensao elétrica deste arranjo, conforme a figura 1.
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Figura 1 - Arranjo tipico para medidas potenciométricas com um eletrodo de membrana.
Fonte: (SKOOG et al., 2003)

A figura 2 apresenta o diagrama esquematico de um sistema eletroquimico que pode ser
dividido em 4 partes: Fonte de Sinal (I), Circuito de Controle (II), Célula Eletroquimica (III) e
Sistema de Aquisicdo de Dados (I'V).
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Figura 2 - Um potenciostato com amp-op. A célula com trés eletrodos tem um eletrodo de
trabalho (ET), um eletrodo de referéncia (ER) e um contra-eletrodo (CE).
Fonte: (SKOOG et al., 2003)
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Para funcionar, primeiramente, este sistema necessita de uma fonte de sinal (I), que no
caso em analise € um sinal de tensdo. Este sinal ¢ obtido através de um Gerador de Varredura
Linear, também conhecido como circuito VCO - Voltage Controlled Oscillator (Oscilador Con-
trolado por Tensao), que nada mais é que um circuito em que € possivel controlar a variagdo de
tensdo de forma automatica.

Em operacao este gerador de varredura linear varia o potencial entre os eletrodos de
referencia e de trabalho e a corrente na célula eletroquimica ¢ monitorada pelo amplificador
operacional C.

No circuito de controle (II) o eletrodo de referéncia (ER) esta ligado ao seguidor de
tensdo (amp-op) B. que monitora a tensdo do eletrodo de referéncia sem drenar qualquer cor-
rente da célula eletroquimica. A saida do amp-op B, que representa a tensdo do eletrodo de
referéncia (ER), é alimentada de volta para a entrada do amp-op A para completar o circuito.

As fungdes do amp-op A sdo fornecer a corrente na célula eletro-quimica (II) entre o
contra-cletrodo (CE) e o eletrodo de trabalho (ET) e manter a diferenca de potencial entre o
eletrodo de referéncia (ER) e o eletrodo de trabalho (ET) em um valor fornecido pelo gerador

de varredura linear (I).

Ainda na figura 2, a corrente na célula eletroquimica é proporcional a voltagem de saida
do amp-op C, ou seja, o valor da corrente pode ser calculado a partir dos valores medidos de Es
(tensdo de saida do amp-op C) e da resisténcia R caracterizando-se assim um conversor de
corrente-voltagem. Estes dados sdo registrados e analisados utilizando um computador com

software especifico representado na figura como sistema de aquisi¢ao de Dados (IV).

A presente pesquisa esta concentrada nos itens I e II (Fonte de Sinal e Circuito de Con-
trole) ndo fazendo parte, portanto, o item III e IV (Célula Eletroquimica e Sistema de Aquisi¢do
de Dados), ou seja, ndo faz parte desta pesquisa o desenvolvimento do sensor eletroquimico,
nem no sistema de aquisi¢do de dados. Para este Gltimo, existe apenas o cuidado que tal sistema
(software) seja gratuito (livre para uso e de codigo aberto) tendo em vista que a licenca de

softwares comerciais para esta finalidade também podera ensejar em custos adicionais.

Esta pesquisa teve como ponto de partida uma revisdo sistematica de literatura para lo-
calizar potenciostados que tenham sido apenas desenvolvidos ou desenvolvidos e construidos,
ou seja, a pesquisa tanto pode ser apenas no projeto do equipamento como o equipamento pode

ter sido projetado e executado (construido fisicamente), por meios ndo industriais € que possam
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ser adaptados para o ensino de quimica e eletroquimica em escolas de ensino basico, tomando
como base aspectos relacionados ao custo, facilidade de uso, portabilidade, facilidade de aqui-

sicdo de componentes e constru¢do do dispositivo.

Adaptagdes aos modelos localizados nesta pesquisa poderdo ser necessarios para encai-
xar o dispositivo a ser desenvolvido aos aspectos ja relatados, de forma que obtenhamos um
potenciostato miniaturizado barato e eficiente que se apresente como alternativa consideravel a
utilizagdo em experimentos de eletroquimica nas escolas brasileiras de qualquer esfera gover-

namental (municipal, estadual e federal) e que possa ser construido pelos proprios alunos.
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2. REVISAO DE LITERATURA

Inicialmente realizamos uma busca na base de dados bibliografica Scopus da Editora
Campus/Elsevier, considerada a maior base de dados e documentos cientificos de referéncia do
mundo, utilizando as palavras-chave “low-costs AND portable AND potentiostat AND poten-
tiostats” para localizar trabalhos correlatos que abordem pesquisas sobre potenciostatos porta-
teis de baixo custo. Nao foi utilizado nenhum filtro de data/ano nem t3o pouco referente ao

idioma para obteng@o destes resultados.

Ao todo, a plataforma localizou entre os anos de 2004 e 2023, 43 pesquisas, sendo 28
artigos e 15 relatorios de conferéncias (conference papers). Dos trabalhos encontrados as areas
mais pesquisadas sdo engenharia, com 27 pesquisas € quimica, com 17 pesquisas, destas 14

abordam a tematica de analises eletroquimicas.

Com base nestes dados e observamos o grafico da Figura 3, abaixo percebemos que
ndo existem muitas publicacdes a respeito desta tematica. Podemos observar ainda que os anos
com mais publicagdes foram 2018 ¢ 2022, com 6 e 7 trabalhos, respectivamente. Enfatizamos
ainda que o maior nimero de trabalhos foi publicado no ano de 2022, o que pode se caracterizar
no futuro como uma tendéncia de aumento no niumero de publica¢des. Finalmente, no corrente

ano, até o més de agosto, 5 trabalhos foram publicados.
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Figura 3 - Numero de publicacdes na base de dados bibliografica Scopus sobre a te-
matica abordada nesta pesquisa.
Fonte: Presente pesquisa a partir de dados coletados no site scopus.com,
acesso em 01/09/2023.

Posteriormente as mesmas palavras-chave foram utilizadas para pesquisa na base de
dados bibliografica Google Académico (Scholar) no periodo de 2004 até 2023, sem restrigdo
de idioma. De forma semelhante a busca realizada na plataforma Scopus, a pesquisa retornou
59 resultados. Conforme o grafico apresentado na Figura 4, abaixo, neste periodo, o maior nu-
mero de pesquisas foram publicadas no ano de 2018, sendo dez no total, 8 foram publicados

em 2022 e até o més de agosto de 2023, 2 artigos foram publicados.

Busca com os mesmos pardmetros das pesquisas foi realizada na plataforma Scielo®

porém a pesquisa ndo retornou nenhum resultado, até agosto de 2023.
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Figura 4 - Numero de publicagdes na base de dados bibliografica Google Scholar so-
bre a tematica abordada nesta pesquisa.

Fonte: Presente pesquisa a partir de dados coletados no site scholar.google.com,

acesso em 01/09/2023.

Realizamos, também, uma pesquisa na base de dados de patentes do Instituto de Naci-
onal de Propriedade Industrial (INPI). Primeiramente pesquisamos patentes cujo termo “poten-
ciostato” esta inserido no titulo do processo. A busca retornou apenas 1 resultado, referente a
uma patente depositada pelo Centro Técnico Aeroespacial (CTA) no ano de 1983 e indeferida
no ano de 1987. Em seguida realizamos uma nova pesquisa com o intuito de verificar a presenga
do termo no Resumo do processo. Desta vez, a pesquisa retornou 14 patentes depositadas, sendo
que nos ultimos 5 anos foram depositadas 5 patentes, com base nesta tltima pesquisa. Nesta

busca, do total de patentes depositadas, 4 foram concedidas.

2.1 A Eletronica

Conforme define a Comissdo Eletrotécnica Internacional, “a eletronica é o ramo da ci-
éncia que estuda o movimento de portadores de carga no vacuo, gas ou semicondutores, 0s
fendmenos condugdo elétrica resultantes e suas aplicagdes” (IEC - INTERNATIONAL ELEC-
TROTECHNICAL COMMISSION, 2007).
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A eletronica ¢ um ramo de conhecimento relativamente antigo pois remota aos anos de
1800. Conforme esclarece em seu livro Power Eletronics, “os primeiros passos de eletronica
ocorreram em 1837 com a criagdo do telégrafo por Samuel Morse nos EUA. Em 1879, Thomas
Edison fazendo experiéncias cria a primeira [dmpada incandescente da histéria. Mais tarde,

John Ambrose Fleming criou o diodo.” (SHARMA, 2008)

A eletronica subdivide-se em dois ramos, a eletronica analdgica e a eletronica digital
pois seu método de trabalho obedece a estas duas formas de apresentacdo dos sinais elétricos a
serem tratados. Assim, a eletronica analdgica “aborda o estudo de circuitos em que se manifes-
tam sinais de natureza continua, ou que variam continuamente no tempo. Por sua vez, a ele-
tronica digital trata sinais que variam de forma discreta no tempo, a partir de pulsos.” (FILHO;

MARUYAMA, 2019)

Os principais componentes da eletronica analdgica sdo transistores, resistores, capaci-
tores, indutores (bobinas), potenciometros e circuitos integrados (CI), baseando-se na lei de
Ohm, que determina que a resisténcia elétrica é a razdo entre o potencial elétrico e a corrente

elétrica. A figura 5 mostra alguns componentes eletronicos utilizados na eletronica analogica.

VI viI

——
———— -
et

Figura 5 - Componentes eletronicos utilizados na eletronica analogica.
Resistores (I, IV e V), capacitores (I, III e VII) e circuito integrado (VI).
Fonte: Presente Pesquisa.
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2.2 Sensores Eletroquimicos

Dentre os varios ramos da Quimica, a Eletroquimica estuda o fenomeno da transferéncia
de elétrons na transformagdo de energia quimica em energia elétrica e vice-versa. Em sistemas
eletroquimicos “um dos maiores interesses presentes em analise quimicas, reside no fato de
entender por completo os processos e fatores que afetam o transporte de cargas numa interface,
contendo um condutor eletrénico (eletrodos) e um condutor i6nico (eletrolito)”. (BARD;

FAULKNER, 2001).

De forma geral, sensores sao dispositivos que identificam um estimulo fisico ou quimico
produzindo um sinal que pode ser posteriormente transformado em outra grandeza fisica para
medi¢do. Tais equipamentos sdo vastamente utilizados em analises eletroquimicas. Desta
forma, “os sensores eletroquimicos baseiam-se em reagdes de transferéncia de carga (processos
faraddicos) ou em fendmenos de migragao de cargas (processos nao- faradaicos)”. (JANATA,

1989).

Os sensores eletroquimicos classificam-se de acordo com sua natureza em sensores €
biossensores, podendo ainda ser classificados como Potenciométricos, Voltamétricos,
Condutimétricos e Amperométricos. Os sensores Potenciométricos Baseiam-se na
medida do potencial elétrico gerado na interface solugdo/sensor, estando presentes na
solugdo as espécies aptas a interagir com a superficie do sensor. Eletrodos de ions-
seletivos sdo um exemplo deste tipo de sensor. (ROVER; NETO; KUBOTA, 1997)

Em estudos de reagdes de oxidagado e redugdo os sensores voltamétricos sdo muito tteis
tanto em andlises quantitativas quando em andlises qualitativas. Em analises voltamétricas,
aplica-se um nivel de potencial dentro de uma determinada faixa e faz-se o monitoramento da
corrente elétrica que flui. Segundo (CARDOSO, 2007), “a faixa de varredura é escolhida de
acordo com o objetivo, sendo que para analises quantitativas quanto menor ¢ mais proximo de
zero for o potencial, menores sdo os niveis de problemas relacionados a interferéncias exter-

2

nas.

Ja para (ZADE; ZAMOSHCHIK, 2011), “os sensores condutimétricos sdo aqueles cujo
principio de detec¢dao ¢ baseado em mudangas na condutividade elétrica sob a exposi¢ao do

sensor ao analito de interesse”.

De acordo com (LOWINSOHN; BERTOTTI, 2006), os sensores Amperométricos

“constituem-se em dispositivos mantidos em potencial fixo e que propiciam sinais de corrente
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faradaica proporcionais a concentragdo do analito, em fun¢do de processos eletrodicos que

ocorrem na interface eletrodo/solucéo”.

2.3 Célula Eletroquimica de trés Eletrodos

Conforme esclarece (SKOOG et al., 2003), uma célula eletroquimica ¢ um dispositivo
que gera energia elétrica a partir de reagdes quimicas. A energia elétrica também pode ser apli-
cada a essas células para causar reagdes quimicas. As células eletroquimicas que geram uma
corrente elétrica sao chamadas de células voltaicas ou galvanicas e aquelas que geram reagdes

quimicas, via eletrélise, por exemplo, sdo chamadas de células eletroliticas.

Para os autores (BARD; FAULKNER, 2001), “um Sensor Eletroquimico de Trés Ele-
trodos ou Célula Eletroquimica de Trés Eletrodos possui trés terminais condutores denomina-
dos: Eletrodo de Trabalho (ET), Eletrodo Auxiliar ou Contra-Eletrodo (CE) e Eletrodo de Re-
feréncia (ER)”.

A montagem desta célula pode ser representada por meio de um circuito elétrico equiva-
lente. Na figura 6b, podemos perceber que entre o contra-eletrodo (CE) e o Eletrodo de refe-
réncia (ER) existe um resistor com resisténcia de 1 kQ e existe entre o eletrodo de referéncia
(ER) e o Eletrodo de Trabalho (ET) um circuito misto com um resistor de 1 kQ em paralelo
com um capacitor de 0.1 pF, arranjo este em série com um outro resistor de 1 kQ. A representa-

¢do desta célula eletroquimica ¢ apresentada também na Figura 6a.

31



CE

REO

WE
(@)

C))

Figura 6 - Representagdes de uma Célula Eletroquimica.
(a) Simbolo da Célular Eletroquimica; (b) Circuito elétrico equivalente de uma célula eletro-

quimica. Fonte: (YARNITZKY C.N, 2000)

Na Figura 7 é demonstrado o esquema de uma célula eletroquimica de trés eletrodos, e
na Figura 8 ¢ uma célula eletroquimica real. Nelas podemos ver como sdo dispostos e ligados

os Eletrodos de Trabalho (ET), Referéncia (ER) e Contra-eletrodo (CE).

Nivel da Solugio Eletrodo de Referéncia (RE)

Eletrodo de Trabalho (WE)
Contra-Eletrodo (CE)

Solucdo Eletrolitica

Figura 7. Representacdo de uma célula eletroquimica com trés eletrodos.
Fonte: (YARNITZKY C.N., 2000)
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Figura 8. Célula eletroquimica real. 1 — Eletrodo de referéncia; 2 — Capilar; 3 — Ele-
trodo de trabalho; 4 — Contra-Eletrodo de Platina; 5 — Eletrolito.
Fonte: (LIBERTO, 2010)

Cada eletrodo da célula eletroquimica possui uma funcionalidade especifica. Segundo
(WANG, 2000), o eletrodo de trabalho ¢ o local da célula eletroquimica, onde ocorrem as
reagOes de oxidacdo e redu¢do na solucédo eletrolitica em analise. O eletrodo de referéncia tem
por funcdo realizar a medida de potencial da solucdo e o contra-eletrodo € um condutor inerte
em geral de platina com a tarefa de fornecer uma corrente para a célula eletroquimica fluindo

até o eletrodo de trabalho.

2.4 Métodos de Voltametria

Meétodos potenciométricos sdo amplamente utilizados para obter informagdes quantita-
tivas e qualitativas em reacdes redox, que envolvem um fluxo de carga elétrica entre analitos e
terminais. Para (PACHECO et al., 2013b), métodos de voltametria utilizam-se de grandezas
elétricas mensuraveis, tais como: corrente elétrica e tensdo elétrica (DDP), dentre outras, a par-
tir de fendmenos nos quais a espécie redox interage fisicamente ou quimicamente com os de-

mais componentes do meio.

Dentre os varios aspectos que relacionam os métodos eletroanaliticos de voltametria, po-
dem-se citar diversas vantagens tais como: Seletividade e Especificidade das determi-
nagdes — resultante da oxirredug@o das espécies analiticas de interesse em um potencial
aplicado especifico; seletividade — decorrente dos processos de oxirredugao do analito em

eletrodo de trabalho feito com material especifico; Grande sensibilidade e baixos limites
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de detecgdo —resultante tanto das técnicas de pré-concentragdo de sinal que proporcionam

baixo sinal de fundo, entre outras. BRETT; BRETT (1993)

Me¢étodos voltamétricos de Voltametia Ciclica sdo os mais utilizados para aquisi¢do de
informagdes qualitativas em processos eletroquimicos. Conforme (WANG 2000), “a eficiéncia
desta técnica resulta de sua caracteristica de rapidamente fornecer informagdes sobre a termo-
dinamica de processos redox, da cinética de reagoes heterogéneas de transferéncia de elétrons

e sobre reagdes quimicas acopladas a processos adsortivos”.

2.5 Potenciostato

Um potenciostato ¢ um dispositivo eletronico normalmente utilizado em andlises eletro-
quimicas. Segundo BIOLOGIC (2010), “o dispositivo potenciostato foi desenvolvido por A.
Hickling em 1942, em forma de circuito eletronico com o objetivo de controlar a DDP em trés

eletrodos (trabalho, referéncia e auxiliar)”.

As reagdes redox envolvem transferéncia de elétrons entre compostos. Essas reagdes
podem ocorrer espontaneamente ou podem ser forgadas e controladas por meio de um
campo elétrico externo através de dois terminais elétricos, esse campo elétrico é apli-
cado variando o potencial elétrico em uma faixa de valores que contém o potencial de
reducio de algum analito de interesse. (HERNANDEZ, 2017)

A aplicacao de tensdo € realizada entre os eletrodos de trabalho e referéncia e a corrente
elétrica circula entre os eletrodos de trabalho e auxiliar. Os sinais gerados sdo medidos utili-
zando os amplificadores operacionais. A Figura 9 representa um circuito basico de um poten-

ciostato com trés eletrodos.

Figura 9 - Esquema Bésico de um Potenciostato.
Fonte: (BIOLOGIC, 2010)
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O potencial do eletrodo de trabalho WE varia linearmente com o tempo em re-
lagdo ao eletrodo de referéncia RE, a corrente elétrica flui entre o eletrodo de
trabalho WE e o contraeletrodo CE. O voltamograma ¢ construido registrando a
corrente gerada contra a tensdo que se obtém para diferentes tensoes obtidas mo-
vimentando o contato C do potencidmetro manualmente ou por meio de um mo-
tor. O potencial elétrico do eletrodo de trabalho WE ¢ medido em relagdo ao
eletrodo de referéncia RE, a corrente elétrica é medida entre o eletrodo de traba-
lho WE e o contra-eletrodo CE. O eletrodo de referéncia ¢ de alta impedancia e
conduz uma corrente elétrica quase nula para minimizar as perdas pela Lei de
Ohm através do eletrolito. SKOOG et al. (2003)

Um potenciostato possui duas fungdes principais. A primeira ¢ regular a diferenca de

potencial entre os eletrodos de trabalho e referéncia e a segunda ¢ medir a corrente elétrica que

flui através do contra-eletrodo e do eletrodo de trabalho. O desenvolvimento de um potencios-

tato ndo comercial requer a satisfagdo destas duas fungdes. A figura 10 mostra a placa eletronica

de um potenciostato comercial que custa em 2023, aproximadamente, R$ 15.000,00.

Figura 10 - Placa eletronica de um potenciostato comercial.

Fonte: Presente Pesquisa

Ha um grande interesse no desenvolvimento de estruturas de potenciostato im-
plementados em circuitos integrados no processo de fabricagio CMOS (Com-
plementary Metal Oxide Semiconductor). Um dos grandes interesses no desen-
volvimento de dispositivos em escalas submicrométricas reside no aumento de
funcionalidades integradas em uma area relativamente pequena aliado ao menor
consumo de energia desses dispositivos. (MUTSUMI et al. 2009)

A utilizacdo de componentes eletronicos de baixo custo aliada a microprocessadores po-

pulares ¢ fartamente descrita na literatura para o desenvolvimento de mini potenciostatos nao

comerciais. Um potenciostato de baixo custo controlado por uma plataforma de prototipagem

Arduino foi desenvolvido para o ensino de quimica por (LI, 2018). Neste estudo foram utiliza-

dos as técnicas de Voltametria Ciclica, Voltametria Linear e Cronoamperometria utilizando o

software comercial Labview®, com faixa de tensdo de -2,5 a 2,5 em tensdo continua (VCC) e

uma faixa de corrente de 10 pA a 10 mA e o controlador utilizado foi o arduino.

35



Técnicas de Voltametria Ciclica, Voltametria Linear, Voltametria de Pulsos Diferenci-
ais, Amperometria e Potenciometria foram utilizadas no potenciostato desenvolvido por
(HUANG, 2017). O equipamento visto neste estudo utilizou o controlador C8051F005 e o sof-
tware comercial Labview®, com faixa de tensdo de -1,6 a 1,6 VCC e uma faixa de corrente de

160 nA a 16 mA.

Utilizando o controlador STM32F4 e o software comercial Labview®, (SEGURA;
JIMENES; GIRALDO, 2016) desenvolveram um potenciostato para utilizagdo em técnicas de
Voltametria Ciclica e Cronoamperometria com faixa de tensdo de 0 a 20 VCC e uma faixa de

corrente de 0 a 2 A.

A utilizagdo de técnicas de voltametria ciclica foram realizadas utilizando um potenci-
ostato desenvolvido por (NAGATA; SUZUKI, 2018). Fazendo uso de um controlador
Raspberry Pi e da linguagem de programacao Lua este estudo desenvolveu um potenciostato

com faixa de tensdo de -4 a 4 VCC e uma faixa de corrente de 1 pA a 20 mA.

Os controladores PIC24 e PIC 32 aliados ao software comercial Matlab® R2012 foram
utilizados para o desenvolvimento de um potenciostato visto por (PRUMA et al., 2018). O
equipamento que possui faixa de tensao de -2,5 a 2,5 VCC e foi aplicado em técnicas de Vol-

tametria Ciclica e Amperometria.
A tabela 1 apresenta um comparativo entre os potenciostatos levantados pela presente

Pesquisa. Ela procura enquadrar os equipamentos pesquisados em relagdo as caracteristicas de-

sejaveis para o potenciostato que esta pesquisa pretende desenvolver.
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Facili- Técni-
Faixa | dade de cas

de Cor- | aquisi- Sof- Dispo-

Potencios- | rente e | ¢do dos | Contro- Custo tware Po.rt.a— niveis
tato Tensdo | compo- | lador dos .rrfa- Gra- oib- Nota
adequa- | nentes feriais tuito dade
das eletro-
nicos

HUANG Nao Atende | Atende | Atende Nao | Atende | Atende | 5
(2017) Atende Atende
SEGURA; | Atende | Atende | Atende | Atende Nao | Atende | Nao 5
JIMENES; Atende Atende
GI-
RALDO,
2016)
(NA- Atende | Atende | Nao Nao Atende | Atende | Nao 4
GATA; Atende | Atende Atende
SUZUKI,
2018)
PRUMA Atende | Atende | Atende | Atende Nao | Atende | Nao 5
etal., 2018 Atende Atende
LI, 2018 Atende | Atende | Atende | Atende | Atende | Atende | Atende | 7

Tabela 1 — Potenciostatos localizados durante a revisdo bibliografica com base nos critérios
de faixa de corrente e tensdo, facilidade de aquisi¢do dos componentes eletronicos, controla-

dor, custo dos materiais, software, portabilidade e técnicas eletroquimicas disponiveis.

Fonte: Presente Pesquisa.

Para elaboragéo da tabela 1 foram admitidos os seguintes critérios:

- Faixa de Corrente e Tensao adequadas — Recebe classificacdo “atende” se o projeto com-

porta uma faixa de tensdo, no minimo, de -2,5 a 2,5 V;

- Facilidade de aquisi¢do dos componentes eletronicos — Recebe classificacdo “atende”

sempre que os componentes eletronicos puderem ser adquiridos no mercado local/nacional com

facilidade.
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- Controlador - Recebe classificagdo “atende” sempre que o controlador possuir custo de
aquisicdo inferior aos demais equipamentos eletrénicos do projeto.
- Custo dos materiais - Recebe classificacdo “atende” sempre que o custo total de aquisi¢do
dos materiais for inferior a R$ 500,00 (quinhentos reais).
- Software Gratuito - Recebe classificacdo “atende” sempre que o software que controla o
potenciostato for gratuito ou possuir licenga livre de utilizagao.
- Portabilidade — Recebe classificagido “atende”, sempre que o tamanho do equipamento
for menor que 3375 cm? (15 x 15 x 15 cm).
- Técnicas Disponiveis - Recebe classificagdo “atende”, sempre que o software do equi-
pamento for capaz de realizar, no minimo, as técnicas de voltametria ciclica, voltametria linear

e cronoamperometria.

Sempre que o projeto foi classificado como atende em quaisquer dos critérios definidos
ele recebeu uma pontuagdo igual a 1 (um) e sempre que o projeto foi classificado como nao
atende ele recebeu uma pontuacdo igual a 0 (zero), de forma que a nota obtida na ultima coluna

da tabela foi o somatorio de todas as notas individuais dos critérios estabelecidos.

2.6 Métodos de Calibracao

2.6.1 Método de Calibracio por meio de um resistor

O método de calibragdo por meio de um resistor é relativamente simples pois faz uso
apenas de um resistor facilmente encontrado no comércio local ou retirado de alguma placa

eletronica fora de uso.

Neste método primeiramente, a célula eletroquimica é removida e o eletrodo de refe-
réncia ¢ desconectado. O método consiste na substitui¢cdo da célula eletroquimica por
uma célula "ficticia", que consiste em uma resisténcia simples R de 1 kQ. O eletrodo
de trabalho (ET) é conectado a um terminal do resistor e o contra-eletrodo (CE) e o
eletrodo de referéncia (ER) sdo conectados ao outro terminal do resistor. Ao enviar
uma onda de tensdo triangular com o gerador de fungdes, devemos obter como res-
posta uma onda triangular, mas com uma inclinagio diferente, a inclina¢ao dessa onda
triangular nos permite calcular a resisténcia da célula ficticia, esse valor deve estar
proximo ao valor nominal de 1kQ. (KISSINGER; HEINEMAN; WILLIAN, 1996)
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2.6.2 Calibracao por voltametria de ferricianeto de potassio KsFe(CN)s

De acordo com (MARTiNEZ; NARRO; CORTES, 2012), o ferrocianeto de potassio
K3Fe(CN)s ¢ amplamente utilizado em laboratorio para demonstrar e verificar o funcionamento
de potenciostatos, uma vez que o par redox Fe(IIl/II) ¢ generosamente reversivel sob varias

condic¢des de temperatura, concentragdo, analitos e eletrdlitos de suporte.

Os voltagramas ciclicos do par redox  Fe(CN)®** mostram que, quando se aplica
um potencial positivo ao eletrodo de trabalho, isto &, no varrimento direto, ocorre uma
oxidagdo, e a corrente anddica resultante é devida ao processo de elétrodo [Fe(CN)s]*
— [Fe(CN)s]* + €. no varrimento inverso, na dire¢io negativa, ocorre uma redugéo,
e a corrente catodica resultante é devido ao processo elétrodo [Fe(CN)s]* + e —
[Fe(CN)s]*. (KONCKI 2007).

Assim, esta técnica consiste em aplicar a uma célula eletroquimica uma rampa de tensao,
que varia linearmente com o tempo na forma v = dE/dt, quando o sentido da varredura ¢ inver-
tido para completar um ciclo, ou seja, aplica-se a referida célula eletroquimica a técnica de

voltametria ciclica.

A figura 11, mostra a representacdo de voltagrama ciclico de uma reagdo hipotética
(A ™!+ e- = B™!) de oxi-reducdo. O formato de onda deste grafico possui alguns pontos de
interesse. No inicio da varredura, observa-se uma pequena corrente decorrente de impurezas
presentes na solugdo. Apos este periodo inicial nenhuma corrente ¢ observada pois neste valor
de potencial nenhuma espécie da amostra pode ser oxidada ou reduzida. Quando o potencial
vai diminuindo ocorre um aumento na corrente catodica decido a redugdo dos ions A" gerando

assim um pico de potencial (Epc).

Apos este pico de tensdo a criagdo de um gradiente de concentrag@o na superficie do
eletrodo faz com que a camada de difusdo se estenda a distincias cada vez maiores deste, oca-
sionando assim uma diminui¢do na corrente. Esta entdo decai até o potencial de inversdo ser
alcang¢ado. Quando o potencial se torna suficientemente positivo, as espécies anteriormente re-
duzidas passam entdo a ser oxidadas, neste momento um novo pico de potencial (Ep.) ¢ agora

observado.
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Figura 11. Representagdo de voltamograma ciclico para uma reagdo hipotética (A™! +
e- = B™") de oxi-redugio.
Fonte: ALMEIDA (2016)

De acordo com (BRETT; BRETT, 1993), alguns pardmetros podem ser observados no

caso da voltametria Ciclica:

- A razdo entre as correntes de pico anodico (ip,a) e catodico (ip,c) deve ser igual um.

- A corrente de pico (ip) deve ser diretamente proporcional a raiz da velocidade de varredura
no qual o experimento ¢ conduzido.

- O pico de potencial (Ep) deve ser independente da velocidade de varredura.

- A diferenca entre o Ep e o potencial de meio pico (Ep/2) deve ser de 56.6/n (n=1) mV.

2.7 Plataforma de Prototipagem Arduino

Para (CASTRUCCI; BOTTURA, 2007), “o processo de automagao ¢ considerado o ato
de apoiar qualquer sistema em computadores que vise substituir tarefas de trabalho humano

e/ou que vise solucdes rapidas e econdmicas para as industrias e servigos modernos”.

Plataformas de desenvolvimento utilizando microcontroladores podem ser utilizadas em
projetos das mais diferentes areas de conhecimento. De acordo com (STEINSBERGER 2018),
“o microcontrolador pode ser entendido como a incorporagao de um microprocessador, de sis-

temas de temporizago, de aquisi¢ao e de comunicagdo em um mesmo circuito integrado”.

Segundo WALKOWIAK; NEHRING (2016), “um exemplo de plataforma de desenvol-

vimento, baseado em microcontrolador, largamente utilizado atualmente é o Arduino que faz
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parte do conceito de hardware e software livre e esta aberto para uso e contribuigdo por toda

sociedade”.

O arduino ¢ uma plataforma de prototipagem eletronica de hardware livre e de placa
uni-ca, que possui diversos modelos, projetada com um microcontrolador Atmel AVR com
entradas e saidas integradas a placa principal. Possui uma linguagem de programacao essenci-
almente C/C++. O objetivo do projeto ¢ “criar ferramentas que sdo acessiveis, com baixo custo,
flexiveis e faceis de se usar por principiantes e profissionais. Principalmente para aqueles que
ndo teriam alcance aos controladores mais sofisticados e ferramentas mais complicadas.” AR-

DUINO CC (2023).

O arduino Uno ¢ um dos modelos disponiveis de Arduino, “¢ uma placa microcontrola-
dora baseada no ATmega328P. Possui 14 pinos de entrada/saida digital e 6 entradas analogicas,
um ressonador ceramico de 16 MHz, uma conexdo USB, um conector de energia, um cabegalho

ICSP e um botdo de reset”. ARDUINO CC (2023). A figura 12 mostra um arduino Uno.

Figura 12. Arduino Uno.

Fonte: https://cdn.shopify.com/s/files/1/0438/4735/2471/pro-
ducts/A000066 03.front 576x432.jpg?v=1629815860. Acesso em 09/03/2023.

Assim, para aplica¢des mais simples, esta placa contém tudo o que € necessario para su-
portar o microcontrolador bastando apenas conecta-lo a um computador com um cabo USB ou

liga-lo com um adaptador CA para CC ou bateria para comecar a utiliza-lo.
Um outro modelo de arduino disponivel ¢ o Arduino Nano. Trata-se de uma “pequena

placa pequena baseada no ATmega328 e funciona com um cabo USB Mini-B no lugar de um

cabo USB padrdo.” ARDUINO CC (2023). Esta configuragdo possui 8 entradas analogicas 6
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saidas PWM. A mesma possui um prego de aquisi¢do ligeiramente inferior ao arduino Uno

porém com dimensdes consideravelmente menores. A figura 13 mostra um arduino nano.

Figura 13. Arduino Nano.
Fonte: https://cdn.shopify.com/s/files/1/0438/4735/2471/pro-
ducts/ABX00030_03.front 576x432.jpg?v=1626445239. Acesso em 09/03/2023.

O estudo de utilizagao da plataforma de prototipagem Arduino faz parte do plano peda-
gbgico dos cursos de eletronica e eletrotécnica do Instituto Federal de Alagoas. Em consulta ao
plano pedagodgico dos referidos cursos (disponivel em ifal.edu.br), verificamos que no caso do
curso técnico em eletronica o estudo da plataforma de prototipagem arduino é abordada na
disciplina de Sistemas Digitais Programaveis, que possui carga horaria de 120 h/a. No curso
técnico em eletrotécnica o contetido é abordado na disciplina de informatica aplicada, também
de 120 h/a. Ja no curso técnico em eletroeletrénica, o conteudo ¢ abordado na disciplina Micro-

controladores e sistemas embarcados, com carga horaria de 120 h/a.

Assim, via de regra, os alunos destes cursos podem construir o proprio equipamento que
utilizardo nas aulas de quimica de seus proprios cursos ou ser utilizado por alunos de outros
cursos da propria institui¢do refor¢ando assim, o aspecto interdisciplinar da presente pesquisa.
Também poderdo promover melhorias inserindo nossas funcionalidades no equipamento seja

propondo modificagdes na placa eletronica, seja melhorando ou criando um novo software.
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3. OBJETIVOS

3.1 Objeto geral

Desenvolver um potenciostato portatil de baixo custo e facil utilizagdo para uso em aulas

praticas de eletroquimica em analises com foco ambiental.

3.2 Objetivos especificos

Conhecer os processos eletroquimicos através de uma revisao sistematica de literatura.

Identificar os potenciostatos que possam ser usados em analises eletroquimicas com

foco ambiental e que possam ser construidos pelos proprios alunos.

Caracterizar o analisador apropriado para analises eletroquimicas respeitando os crité-

rios de portabilidade, baixo custo e facil utilizacdo.
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4.0 MATERIAL E METODOS

Esta pesquisa foi desenvolvida nos Laboratorios de Quimica e no Laboratério Compar-
tilhado de Pesquisa e Inovagdo do Instituto Federal de Alagoas, Campus Marechal Deodoro e

Maceio, respectivamente.

Os componentes eletronicos bem como demais equipamentos necessarios para confec-
¢do dos circuitos impressos utilizados no potenciostato bem como a plataforma de prototipagem
eletronica Arduino foram adquiridos junto ao comércio local, quando possivel, e de empresas

nacionais e estrangeiras respeitando os critérios de facilidade de obtencao e prego.

Inicialmente foi realizado uma revisdo sistematica de literatura que englobou a tematica
das técnicas eletroquimicas e desenvolvimento de potenciostatos. No que tange as técnicas ele-
troquimicas a pesquisa englobou as técnicas de voltametria ciclica, voltametria linear e crono-
amperometria. No que tange aos potenciostatos o foco foi definir um projeto de potenciostato
que servisse de base para o dispositivo desenvolvido/construido nesta pesquisa, tendo como
principais caracteristicas portabilidade, facilidade de uso, facilidade de aquisi¢do dos materiais,
software gratuito/livre de forma que adaptacdes para adequar-se as necessidades dessa pesquisa
se tornassem mais facilitadas e que utilizasse materiais que fossem objeto de estudo dos pro-

prios alunos da escola/instituto.

Com base na tabela 1, os potenciostatos escolhidos para anélise foram classificados por
7 critérios. Cada critério avaliado como “atende” pelos parametros ja explicitados recebeu 1
ponto, ou seja, os potenciostatos analisados poderiam receber notas que variavam entre 0 e 7.
Conforme podemos observar na tabela 1, o potenciostato desenvolvido por LI (2018) recebeu
a maior nota entre os demais projetos analisados, ou seja, recebeu 7 pontos. Este potenciostato
foi desenvolvido em conjunto com o Instituto Africano de Materiais (Joint Undertaking for an
African Materials Institute — JUAMI). Inicialmente este potenciostato era controlado por um
software gratuito que necessitava de arquivos do Labview®, porém, mais recentemente um ou-
tro software gratuito e totalmente independente do Labview® foi desenvolvido para o controle

do equipamento.

Este equipamento foi escolhido como base para esta pesquisa pois foi 0 que mais se

aproximou dos objetivos propostos, ou seja, trata-se de um potenciostato de baixo custo, para
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demonstragdes em sala de aula e experimentos simples, construido na plataforma Arduino, que
¢ objeto de estudo do curso técnico dos Institutos Federais e que utiliza uma API Python para

o controle do mesmo.

Os equipamentos eletronicos e demais materiais foram adquiridos e procedeu-se com a
construgdo do dispositivo. Foi investido aproximadamente R$ 300,00 (trezentos reais) em va-
lores de dezembro de 2022. Este valor inclui o frete para a cidade de Macei¢/AL referente aos
materiais adquiridos de fornecedores nacionais e estrangeiros. Importante frisar que em sua
grande maioria os componentes eletronicos (capacitores e resistores) foram adquiridos no co-
mercio local a um custo bastante reduzido. A tabela 2 pormenoriza o custo de produgdo do

equipamento.

MATERIAL VALOR
Controlador (Arduino Nano) R$ 50,00
Circuito Integrado R$ 136,00
Demais componentes eletrénicos R$ 68,00

Materiais para confec¢ao da placa de circuito impresso| R$ 46,00

TOTAL R$ 300,00

Tabela 2. Custo de produgdo do potenciostato.
Fonte: Presente Pesquisa

Este potenciostato ¢ controlado por um aplicativo desenvolvido na linguagem de pro-
gramagdo Python. As bibliotecas e demais requisitos para instalagdo do mesmo foram obtidos
gratuitamente na internet nos sites pypi.org e python.org. O software de programagio Arduino

IDE foi obtido gratuitamente no site arduino.cc.

O equipamento possui as seguintes caracteristicas:
Tensédo de escrita -2,5V a2,5V ;
Frequéncia PWM de escrita ¢ 31372,55 Hz;
Leitura de Tensdo ~ 5 mV tamanho do passo
A leitura da corrente maxima dependente de resistor shunt inserido no circuito.
Timestep de 30 ms (ciclo de leitura/gravacao de 6 ms com média de 5 vezes)

Baudrate de transferéncia a velocidade de 115.200 bits/s
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Com o software ¢ possivel realizar analises de voltametria ciclica, voltametria linear e
cronoamperometria. O software também gera graficos e é possivel exportar os dados em uma
planilha em formato CSV para realizagdo de analises posteriores e aplicagdo de filtros digitais
em softwares externos tal como o Origin®. Os graficos gerados nesta pesquisa foram produzidos
no Microsoft Excel utilizando o arquivo tipo CSV gerado pelo programa do potenciostato cons-

truido.

As figuras 14 a e 14 b mostram o potenciostado construido para realizacdo das analises
deste Pesquisa. Algumas adaptagdes/modificagdes foram realizadas no potenciostato desenvol-
vido pela JUAMI. Por questdes de praticidade, portabilidade e reducéo de custos o controlador
deste projeto foi substituido. Com esta modificacdo foi possivel modelar a placa eletrénica em
plataforma tnica e o custo de producdo do equipamento foi consideravelmente reduzido, pois

no geral, o arduino nano custa 1/3 do prego do arduino uno.

Também foi necessario modificar o valor da resisténcia “shunt” na saida do eletrodo de
trabalho (ET). Esta resisténcia afeta a amplitude do sinal sendo que uma corrente maxima mais
alta resulta em uma resolug¢do de corrente mais baixa, e vice-versa. Apos testes iniciais perce-
bemos que o arranjo de dois resistores em paralelo em valores de 10 kQ e 200 Q nao produzia
uma leitura da corrente de saida condizente com o observado no potenciostato comercial utili-
zado nesta pesquisa. Apods analise concluimos que um resistor de 10 kQ produz uma resolucdo

de corrente mais apropriada para este estudo.

(b)

Figura 14 — (a) placa eletronica do potenciostato construido para as analises desta pesquisa.
(b) invoélucro e cabo para conecgdo dos eletrodos.
Fonte: Presente pesquisa
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Conforme pode-se observar na figura 14b, o cabo utilizado nas analises realizadas com
o0 equipamento construido foi adaptado de um cabo USB tipo A 2.0 macho em uma das pontas.
Na outra extremidade o plugue USB foi cortado e soldado garras tipo “jacaré” em trés dos seus
condutores para interligagdo com a célula eletroquimica. Estes condutores foram identificados
com as siglas RE (eletrodo de referencia), WE (eletrodo de trabalho) e CE (contra eletrododo)
utilizando uma etiquetadora térmica. Na parte externa do dispositivo construido este cabo deve

ser ligado na entrada USB tipo A fémea disponivel.

A interligagdo do dispositivo construido com o laptop ¢é realizada através de um cabo
USB A macho X Mini USB A macho. Este ¢ o mesmo cabo utilizado para ligacdo do arduino
nano com o computador. A utilizacdo deste cabo também tem o objetivo de diferenciar as co-
necgdes do potenciostato com o laptop e com a célula eletroquimica, tendo em vista que, nor-

malmente, em potenciostatos convencionais o cabo utilizado € tipo coaxial.

A calibragdo de instrumentos segue parametros especificos, tanto em relacao as normas
regulamentadoras quando em relagdo aos limites de aceitagdo para cada grandeza. Como dito,
isto depende da grandeza a ser calibrada (tensdo, corrente, resisténcia, pressdo, temperatura,
etc), das normas legais que regem tais calibra¢des e da aplicagdo onde equipamento sera utili-

zado e com qual finalidade.

Para verificar o funcionamento e se a calibragdo de um potenciostato apresenta resulta-
dos satisfatorios, ¢ necessario comprovar que a Lei de Ohm (V = R x I) estd sendo respeitada.
Isto porque, conforme a configuragdo de seus trés terminais, ele pode ser tratado como uma
fonte de tensdo e um amperimetro. Para a calibragdo do instrumento pelo método de resisténcia

elétrica utilizamos um resistor de 10 kQQ adquirido no comércio local.

Nesta pesquisa, além de realizar tal procedimento, também buscamos comparar os re-
sultados obtidos em procedimentos de voltametria ciclica entre o potenciostato construido e um
potenciostato comercial para verificar se os mesmos possuem resultados semelhantes, mas sem
especificar as incertezas associadas. O método utilizado foi a voltametria ciclica de ferricianeto

de potassio (K3[Fe(CN)g]) e ferrocianeto de potassio (K4[Fe(CN)s])s.

Foram comparadas as medidas de voltametria ciclica obtidas com o potenciostato pro-

posto neste trabalho e com um potenciostato comercial marca EmStat® com o mesmo eletrodo
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de trabalho (ET), referéncia (ER) e contra-eletrodo (CE) e na mesma concentragao de ferricia-

neto de potassio (K3[Fe(CN)®]) e ferrocianeto de potassio (K*[Fe(CN)®]).

A cela eletroquimica foi composta por um eletrodo serigrafado composto de trés eletro-
dos: eletrodo de trabalho de carbono de 4 mm de diametro, contracletrodos de carbono e cle-
trodo de referéncia Ag/AgCl, marca Metrohm® Modelo DropSens DRP-110, conforme figura
15.

Counter

Working Electrode

Electrode

CE
connection

Reference
Electrode
W.E.
connection
R.E.

connection

Figura 15. Eletrodo Metrohm Drop Sens DRP-110.
Fonte: https://www.dropsens.com/en/img/productos/metrohm_dropsens/screen_printed elec-
trodes/cabecera_screen_printed_electrodes.jpg - Acesso em 10/03/2023.

4.1 Reagente

Solugédo de ferricianeto de potassio a 1,0 mmol/L em cloreto de potassio (KCI) a 0,1 mol/L.

4.2 Procedimento

A cela eletroquimica foi montada com os trés eletrodos acima mencionados, preen-
chida com 10 mL da solugdo de ferricianeto de potassio a 1,0 mmol/L em cloreto de potassio
(KCI) a 0,1 mol/L. Nessa mesma condi¢@o de concentracdo, foram registrados voltamogramas
em trés diferentes velocidades de varredura: 25, 50 ¢ 100 mV/s, cada uma delas com 10 repeti-
¢oes.

A tabela 3 apresenta os parametros utilizados nestas analises. O parametro “Rest
Time” indica o tempo, em segundos, que o software deve esperar antes de iniciar a analise; o
parametro “Step Number” representa o numero de pontos que serdo armazenados na analise; ja
o parametro “Cycle Number” indica o numero de repeticdes que serdo realizadas, o pardmetro
“Start Voltage” representa a tensdo inicial das medigdes, o pardmetro “I St Vertex Voltage”

representa o valor da tensdo do primeiro vértice da analise; o parametro “2 Nd Vertex Voltage”
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indica o valor da tensdo do segundo vértice da medigao e, por fim, o pardmetro “Sweep Rate”

indica a velocidade de varredura.

Parametro Valor

Rest Time 5

Step Number 180
Cycle Number 10
Start Voltage 0.6

1 St Vertex Voltage -0.4

2 Nd Vertex Voltage 0.6
Sweep Rate 25,50¢e 100

Tabela 3 - Parametros utilizados nas analises de calibragao.
Fonte: Presente Pesquisa.
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5 RESULTADOS E DISCUSSAO

5.1 Calibracao através de um resistor

A calibragao do potenciostato usando uma resisténcia conhecida ¢ uma maneira rapida
de verificar seu funcionamento. Esta calibracdo ¢ bem simples e pode ser realizada com um
simples resistor adquirido em qualquer eletronica ou recuperado de uma placa eletrénica fora
de uso, obviamente apos ser constatada sua resisténcia com um ohmimetro ou multimetro. As-

sim, esta calibracdo pode ser realizada mesmo que ndo haja solucdo de Ferri-Ferro disponivel.

A faixa de corrente esperada em nossas analises ¢ da ordem de pA, desta forma admiti-
mos uma resisténcia ficticia de 10 kQ para realizacao desta calibracdo, conforme tabela 4, cons-
truida pela aplicagdo da Lei de Ohm, onde a tensdo elétrica (V), em volts € igual a corrente
elétrica (i) em amperes multiplicada pela resisténcia elétrica (R) em ohms. Nesta calibracéo
substituimos a célula eletroquimica por uma célula "ficticia", que consistiu em uma resisténcia

simples R de 10 kQ.

Resistor Shunt (Rs) Faixa de Corrente
1 kQ 1 mA
10 kQ 100 pA

Tabela 4 - Faixas de Medicdo x Resistor Shunt.
Fonte: Presente Pesquisa.

Conforme figura 16, o eletrodo de trabalho (ET) foi conectado a um dos terminais deste
resistor e os eletrodos de referéncia e contra-eletrodo (ER e CE) foram conectados ao outro
terminal do resistor, conforme figura 16. Procedemos com uma analise em voltametria linear
na faixa de -1,0 ¢ 1,0 V nas velocidades de 25 mV/s , 50 mV/s ¢ 100 mV/s. Obtemos como
resposta graficos Tensdo (V) x Corrente (uA). A inclinacdo da reta destes graficos nos permitiu
calcular a resisténcia da célula ficticia. Este valor esta proximo ao valor nominal de 10 kQ, com
uma diferenca média de +/-0,14%. Este mesmo procedimento foi realizado com o potenciostato
comercial. O valor encontrado também estad proximo ao valor nominal de 10 kQ, com uma

diferenca média de +/-0,1%
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Figura 16 - Montagem para calibragdo utilizando uma resisténcia fixa.
Fonte: Presente Pesquisa

De acordo com a tabela 5, podemos verificar os coeficientes angulares (m), os coefici-
entes lineares (n) e a equagdo da reta das calibragdes realizadas nas analises com velocidades

de varredura de 25 mV/s, 50 mV/s e 100 mV/s.

Velocidade | Coeficiente Angular (m) Coeficiente Linear (n) Equacgio da Reta
25 mV/s 10,117724 -0,245875 y=10,117724 x - 0,245875
50 mV/s 10,128085 -0,234745 y=10,128085 x - 0,234745
100 mV/s 10,117220 -0,245875 y=10,117220 x - 0,245875

Tabela 5 - Coeficientes angulares (m), coeficientes lineares (n) e equagéo da reta das calibra-
¢oes do potenciostato da presente pesquisa utilizando um resistor de 10 kQ.

As Figuras 17,18 e 19, mostram o grafico de tensdo (V) contra corrente (A) nas veloci-
dades de 25 mV/s, 50 mV/s e 100 mV/s. Nestes graficos o coeficiente angular (m) representa
a resisténcia da nossa célula simulada com uma resisténcia nominal de 10 kQ, desta forma,
utilizando a lei de Ohm, V =R x i, onde V representa a tensao elétrica em Volts, R representa
a resisténcia elétrica em Ohms e i representa a corrente elétrica em amperes, a equagio da reta
ideal ¢ y = 10 x, que representa uma diferenca de +/- 0,14% em relacdo a uma resisténcia ficticia
frente a uma diferenga de +/- 0,1% apresentada por um potenciostato comercial. Assim, pode-
mos concluir que, para este tipo de calibragdo, o potenciostato construido apresente resultados

muito préximos de um potenciostato comercial.
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Tensao (V) x Corrente (uA)
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Figura 17 - Grafico de Tensdo x Corrente Teorica/Corrente Nominal. Velocidade 25 mV/s.
Fonte: Presente Pesquisa.

Tensdo (V) x Corrente (uA)

/

/

o .
5 \\
\\
10
15
-1 -0,8 -0,6 -0,4 0,2 0 0,2 0,4 0,6 0,8 1
—<Corrente Medida (uA) —Corrente Teérica (uA)

Figura 18 - Grafico de Tensao x Corrente Teorica/Corrente Nominal. Velocidade 50 mV/s.
Fonte: Presente Pesquisa.
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Figura 19. Grafico de Tensdo x Corrente Teorica/Corrente Nominal. Velocidade 100 mV/s.

Fonte: Presente Pesquisa.

5.2 Comparacio por voltametria ciclica de ferricianeto de potassio K:;Fe(CN)g

Os resultados sdo comparados nas Figuras 20, 21 e 22. Nelas podemos observar que as

correntes de pico anddico (Ia) e catodico (Ipe) € as tensdes de pico anddico (Epa) € catodico (Epe)

sdo semelhantes.

04 0,3 0,2 0,1

20

Tensao (V) x Corrente (uA)

/ /
“ o1 / 02 03 04 05 06 07 [ a3

Tens3o (V) x Corrente (uA) - Velocidade 25 mv/s

o7

Figura 20. Voltagramas ciclicos realizados na velocidades de varredura de 25 mV/s em solu-
¢do contendo ferricianeto e ferrocianeto de potassio.
Obtidos com: a) Potenciostato desta pesquisa; b) Potenciostato profissional.

Fonte: Presente Pesquisa.
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Tensdo (V) x Corrente (uA) - Veliidade S0 mV/s Tenalo (V) x Corrente (uA) - Wiocidade 50 mV/s
0

03 0.2 0,1 0 01 0z 03 04 s a6

Figura 21. Voltagramas ciclicos realizados na velocidades de varredura de 50 mV/s em solu-
¢do contendo ferricianeto e ferrocianeto de potassio.
Obtidos com: a) Potenciostato desta pesquisa; b) Potenciostato profissional.
Fonte: Presente Pesquisa

Tensao (V) x Corrente (uA) TensSo (V) x Corrente (uA)

04 03 02 01 0 0,1 02 03 04 05 06 07

() (b)

Figura 22. Voltagramas ciclicos realizados na velocidades de varredura de 100 mV/s em so-
lucdo contendo ferricianeto e ferrocianeto de potéssio.
Obtidos com: a) Potenciostato desta pesquisa; b) Potenciostato profissional.
Fonte: Presente Pesquisa

A tabela 6 mostra um resumo dos voltagramas ciclicos realizados em diferentes veloci-
dades de varredura no potenciostado desta pesquisa e em um potenciostado comercial. A rela-
¢do Ipa/lpc para as velocidades de 25, 50 e 100 mV/s é de 1,20, 1,03 ¢ 0,88 respectivamente no

potenciostato da presente pesquisa e -1,15, -1,18 e -1,11 obtidas no potenciostato comercial.
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Epc Epa Epc-Epa
Velocidade| (mV) | (mV) (mV) le(nA) la (hA) s

clplc|[p| cCc P cC]P C P | C [ P
25 mV/S [230] 70 [ 100 [170] 220 [ -110 | 18,57 | 18,15 | -16,12 | -15,15 | -1,15 | -1,20
50 mV/s |230[210]-100[120] 240 | 90 |2531 2593 | 21,52 | -25.24 | -1,18 | -1,03
100 mV/s |260[220] 40 [120] 300 | -100 [ 32,23 [ 33,04 | 28,95 | -37,37 | -L,11 | -0,88

Tabela 6 - Potenciais e correntes de pico dos respectivos voltamogramas ciclicos em veloci-
dades de varredura diferentes obtidos com o potenciostato objeto desta pesquisa (P) e obtidas
utilizando um potenciostato comercial (C).

Ainda de acordo com a Tabela 6, é possivel verificar que as magnitudes dos valores
referentes a diferenca entre os picos de potencial anddico e catddico (Epa-Epc), estdo um pouco
acima dos valores teoricos (57.0/n mV) esperados para uma reagao reversivel. Da mesma ma-
neira, a razao entre os valores das correntes de pico anddico (I.) e catddico (L), apresentam-se
um pouco acima do valor tedrico I/ Ic = 1. Entretanto é possivel perceber uma semelhanga
significativa entre os valores encontrados com o potenciostato comercial e o equipamento da
presente pesquisa notadamente no que se refere as Correntes de Pico Catddico ic, o que pode

ser comprovado tanto pelos dados da tabela como pelos graficos comparativos apresentados.

Também ¢€ possivel perceber pelos dados apresentados que, mesmo apo6s a regulagio
dos parametros de média e tempo de leitura, o equipamento apresenta um leve ruido em deter-
minadas medigdes, porém com picos de corrente catodica (ic) e anddica (ia) bem definidos, o

que ndo representa problemas em analises para fins didaticos.
A figura 23 mostra um grafico tipico de picos de potencial versus a raiz quadrada da

velocidade de varredura potencial do potenciostato objeto desta pesquisa € do potenciostato

comercial. Nela podemos verificar que o resultados foram bastante semelhantes.
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Raiz Quadrada da Velocidade de Varredura (102) x I, (10 A)
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Figura 23. Grafico da raiz quadrada da velocidade de varredura versus a corrente anodica ma-
xima. (*) Potenciostato da Presente Pesquisa; (*) Potenciostato Comercial
Fonte: Presente Pesquisa

5.3 — Reduc¢io de Ruido

Como o equipamento construido nesta pesquisa ¢ um instrumento ndo industrial, € es-
perado que exista ruido proveniente de diversas fontes. Podemos citar por exemplo o ruido
provocado pelo amplificador operacional LCM 6484. Também ¢ notoério que o cabo utilizado

na conexao entre a cela eletroquimica e o equipamento nao ¢ blindado.

O software utilizado para o controle do potenciostato possui dois parametros que podem
ser ajustados para minimizar o inconveniente do ruido. O parametro Time step/s pode ser alte-
rado com o objetivo de aumentar e diminuir o tempo que o potenciostato leva para fazer uma
medi¢do. Tempos muito baixos (< 0,01 s) podem fazer com que o equipamento ndo consiga

fazer determinada leitura e indicar um erro que no grafico aparece como um pico de corrente.

Ja o parametro Averrage representa o nimero de média de medic¢des que o potenciostado
vai realizar antes de registrar um valor de corrente. Realizamos 20 analises de teste utilizando

0s mesmos parametros ¢ modificando apenas o parametro Time step/s, variando seu valor entre
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0,003 ¢ 0,1 com incrementos de 0,005. Apds a realizagdo das 20 analises de teste concluimos
que o valor de Time step/s de 0,021 foi o que apresentou o menor valor de ruido frente aos
demais valores. O valor mais adequado de média depende da velocidade de leitura da medicao

que deseja-se realizar. Optamos por manter o valor de “Averrage” fixo em 9.

Percebe-se, analisando os dados, que levando em consideracao que trata-se de um equi-
pamento ndo comercial cujo valor de construcao foi de apenas R$ 300,00 o equipamento apre-
sentou resultados muito semelhantes em comparagdo a um equipamento comercial de valor
muito superior mostrando-se bastante promissor para realizagdo de outras pesquisas e aperfei-

¢oamentos futuros.
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6 CONCLUSOES

O uso de um microcontrolador arduino aliado a uma eletronica de baixo custo e facil
aquisicdo em conjunto com a utilizagdo de um software gratuito possibilitou o desenvolvimento
e construcdo de um potenciostato de baixo custo, portatil, de facil construcao e pode ser fabri-
cado e estudado por alunos de cursos técnicos dos Institutos Federais e que pode ser utilizado

em analises ambientais.

Conforme proposto por esta pesquisa, o equipamento podera ser construido por estu-
dantes de cursos de eletronica e areas afins e utilizado por esses mesmos discentes ou por dis-
centes de outros cursos em aulas praticas de eletroquimica. Adicionalmente, os proprios alunos
poderdo propor e implementar melhorias no equipamento construido, tais como, a implemen-
tagdo de outras técnicas de analise eletroquimica além das ja disponiveis neste equipamento,
implementacao de outros filtros que possam reduzir o ruido das medicdes, o estudo e construgao

de um cabo blindado para conexao dos eletrodos, etc.

Os dados de calibragao apresentados, tanto utilizando um resistor como o utilizado com
a solu¢do Ferri-Ferro apresentaram resultados muito semelhantes ao potenciostato comercial e
compativel com os objetivos do projeto. E notério que para ser utilizado em analises de precisdo
o equipamento ainda precisa de melhorias, porém para utilizacdo de atividades praticas de ca-

rater didatico o equipamento pode ser perfeitamente utilizado.

Quanto ao custo de aquisi¢do dos materiais consideramos que o valor de R$ 300,00
(trezentos reais) encontra-se alinhado aos objetivos deste trabalho. Este valor podera ser redu-
zido com a substitui¢ao do controlador por um arduino micro, o que podera reduzir o custo total

de aquisi¢@o e tamanho do projeto final.

Conclui-se que os objetivos desta pesquisa foram atendidos pois o produto final apre-
senta os o que foi inicialmente proposto, ou seja, foi desenvolvido um equipamento de baixo
custo, portatil, de facil utilizagdo e que realiza analises das principais técnicas eletroquimicas

com resultados de calibracdo satisfatorios para analises didaticas.
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