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ABSTRACT

A LOW COST EQUIPMENT FOR ELECTROCHEMICAL
MEASUREMENTS.

The construction of a low cost potentiostat/galvanostat
and triangle ware generator is described. The equipment
is suitable for potentiostatic or galvanostatic polarization
curves, controlled potential electrolysis, de polarography
and linear and cyclic sweep voltammetry.

RESUMO

Descreve-se a construgio de um potenciostato/galva-
nostato ¢ de um gerador de ondas triangulares, de baixo
custo. O equipamento é adequado para ensaios de polari-
zagdo potenciostiticas, eletrélises a potencial controlado,
polarografia d.c. e voltametria de varredura de potencial
linear e ciclica.

INTRODUCAO

O presente trabalho descreve um equipamento de baixo
custo e de facil construgfo em laboratério, constituido de
um potenciostato/galvanostato e um gerador de ondas trian-
gulares. O equipamento foi construido com componentes
de fécil acesso no mercado nacional.

Este sistema permite obtengdo de curvas de polarizagdo
potenciostdticas ou galvanostaticas, realizar eletrolises a po-
tencial linear, ciclica e repetitiva de baixa e alta freqliéncia
e polarografia d.c.. Entretanto, a drea do eletrodo de traba-
Iho deve ser tal que a diferenga de potencial entre este e um
auxiliar ndo ultrapasse * 13V. A relagdo do material utili-
zado encontra-se no final do trabatho.

DESCRICAO DO EQUIPAMENTO
— Gerador de Ondas Triangulares!
O gerador de ondas triangulares é um componente fun-
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damental do equipamento eletroquimico bésico, necessdrio

a realiza¢do de ensaios voltamétricos, cada vez mais utiliza-

do por quimicos orgdnicos, inorganicos, bem como por ele-

troquimicos e eletroanaliticos. Este gerador foi construido
conforme descrito por Woodward e outros' e tem como ca-
racteristicas: ‘

— rampas de subida e descida com os seguintes valores de
velocidades de varredura do potencial, v: 1;2;5;10; 20;
50; 100; 200; 300; 500; 750 (mV. s") e 1;1,5;2;3;5;
7,5; 10; 15; 20; 30; 50; 75; 100; 200; 300; 500 (V.s™1);

— amplitude: —6a+6 V;’

— tensdo inicial: —6a+ 6V,

— tensfo final: —6a+6 V,;

— controle de inicio de ciclo no sentido dos potenciais
crescentes ou decrescentes;

— modos de operagdo: continuo ou ciclo tnico;

— controles: RUN, HOLD; LOWER e UPPER;

— alimentagdo: 110 V, 60 Hz;

— nivel de ruidos: 0,4 mV.

Considerando que no mercado nacional de componen-
tes eletronicos existe grande dificuldade de se encontrar
todos os materiais que fazem parte do circuito original,
foi necessdrio processar algumas substituicGes e adapta-
¢Oes descritas a seguir.

O circuito original foi projetado para velocidades de
varreduras de potencial, v, de 1 mV.s™! a 10 V.s™!, Como o
programador possui um circuito integrador e neste caso,
logR ¢ fungdo linear de log v, calculou-se as resisténcias pa-
ra os valores de v até 500 V.s™! que estdo conectados con-
forme mostra a Fig. 1. Utilizou-se resistores com 5 a 10% de
tolerdncia que foram ajustados com trimpots de fio e de
multivoltas. A tabela 1 apresenta os valores de v calibra-
dos com o auxilio de osciloscOpio e de registrador grifico
de sinais HP 7090A que permite armazenar sinais com fre-
qiiéncia de até 33,3 kHz. Convém salientar que o capacitor
de 5uF do circuito integrador deve ser muito bem isolado,
pois exerce grande influéncia na estabilidade do potencial
no modo HOLD e na linearidade e simetria da onda trian-
gular.

A Fig. 2 mostra as ligagSes das chaves do tipo push
button que controlam as fun¢@es HOLD (inibe a varredu-
ra), INITIAL POTENTIAL (retorna ao potencial inicial) e
RUN (inicia a varredura). Foi acrescentado uma saida BNC
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que produz um transiente de tensfo de O a 6 V para ativar
um gatilho (trigger) quando a tecla RUN é acionada. Cons-
tatou-se um erro de pinagem no C.I. n?1 da Fig. 2 do cir-
cuito original® ; no lugar do pino 4 deve ser conectado o
pino 9, conforme mostra a Fig. 2.

O voltimetro, preferencialmente digital, do circuito ori-
ginal pode ser substituido pelo circuito da Fig. 3 que con-
siste de conectores para a ligagdo de um voltimetro co-
mercial. Para combinar as impedancias entre o gerador e o
multimetro e estabilizar o potencial nos modos INITIAL
¢ HOLD, foi colocado um seguidor de tensdo (C.A. 741).

Os transistores D40D1 ¢ D41D1 da fonte de alimenta-
¢do de * 5 V foram substituidos por seus similares TIP
31 e TIP 32, respectivamente.
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Tabela 1 — Valores de v calibrados e relagdo de simetria

entre as rampas de subida e descida.

v v. real
(V.s™) (V.s™) Vsub./Vdesc.
0,005 0,007 0,98
0,010 0,012 0,98
0,050 0,055 1,09
0,100 0,108 1,0
0,200 0,232 1,04
0,300 0,322 1,02
0,500 0,529 1,0
0,750 0,813 1,0
10 1,1 102
1,5 14 0,98
2,0 2,0 10
50 54 0,98
15 79 10
10 8.4 1,0
15 16,3 0,97
20 210 1,02
30 39,0 1,01
50 484 1,03
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Fig.2 - CONJUNTO DE CHAVES PARA CONTROLE DAS FUNGOES DO GERADOR.

Fig.1 = RESISTENCIAS PARA O CONTROLE DAS VELOCIDADES DE VARREDURA
DO POTENCIAL.
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Fig. 3 - SAIDA DE TENSAO PARA UM MULTIMETRO DIGITAL
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— Potenciostato/Galvanostato®**#*5

A fungdo de um potenciostato é controlar o potencial
do eletrodo imerso na solugdo e medir a corrente que atra-
vessa a célula, e de um galvanostato é controlar a corrente
que passa entre dois eletrodos.

O potenciostato/galvanostato construido nesse labora-
tdrio, possui as seguintes caracteristicas:

— corrente maxima de saida, 500mA;

— intervalo de tensfo da fonte de referéncia: £ 5,000 V;
— complidncia: £ 13 V;

— alimentagdo: 110 V, 60 Hz;

— nivel de ruidos: 0,4 mV;

— escalas do conversor de corrente em tensdo: 1; 2; 5;10;

20; 50; 100; 200 uAv™t e 0,5; 1; 2; 5; 10; 20; 50;

100 mA. V-1,

Este sistema opera com célula de trés eletrodos: referén-
cia, trabalho e auxiliar e possui uma fonte de referéncia de
5 £V, controlada por um potenciémetro de fio e de multi-
voltas com chave para fornecer tensdes nula, positiva ou ne-
gativa (Fig. 4). A Fig. 5 mostra o circuito detalhado do apa-
relho construido, que possui uma entrada de tensdo do ge-
rador, que pode ou nfo ser somada a fonte. O valor méxi-
mo de corrente fornecida, a potencial ou corrente controla-
da é de 500 mA na escala de 100mA.V~!. A complidncia
miéxima do aparelho é 13 V, devido aos integrados utiliza-
dos.

Nos circuitos somador, seguidor de tensdo e corrente fo-
ram utilizados circuitos integrados® C.A. 3140. O C.L no
seguidor de tensdo tem a finalidade de garantir que as ten-
sdes de entrada e saida sejam iguais. Os seguidores de ten-
sdo foram colocados na entrada do eletrodo de referéncia
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para minimizar a corrente que o atravessa e nas entrada
e saida de tensdo do potenciostato.

No seguidor de corrente foram colocadas 16 escalas que
variam de 1,0 uA.V™! a 100 mA.V~!, sendo que nessa tlti-
ma, a corrente mixima é 500 mA. Aconselha-se utilizar re-
sistores de filme metdlico para evitar a propagagio de rui-
do no circuito. As escalas de corrente foram calibradas da
seguinte maneira: uma caixa de resistores de precisdo é li-
gada ao potenciostato no modo ON, aplica-se uma tensfo
de 1.000V, que é lida na saida de tensdo do potenciosta-
to. Na caixa de resistores seleciona-se um valor de R igual
a resisténcia do seguidor de corrente, resultando em ten-
sGes de entrada e saida iguais. Para verificar a linearidade
do conversor de corrente em tensdo varia-se o potencial de
—1,0a+ 1,0V, em intervalo de 50 mV e 1é-se a corrente
correspondente na forma de tensdo. Para facilitar as leitu-
ras de tensdo e corrente, coloca-se um resistor de valor
igual ao do seguidor de corrente.

Na saida do seguidor de corrente foi colocado um po-
tencidometro de fio e de multivoltas, utilizado para a reali-
mentagdo positiva com o objetivo de corrigir a queda 6h-
mica conforme descrito na literatura-3,

Os potenciometros de fio e de multivoltas com tole-
rincia de 0,2% e leitura direta podem ser substituidos
por potencidmetros com 5% de tolerdncia para diminuir
o custo. Porém, neste caso, a leitura dos potenciais deve
ser feita com um voltimetro digital.

As ligagGes das entradas e saidas de tensdo do potencios-
tato sdo feitas com conectores tipo BNC com cabos blinda-
dos.

Para ilustrar a potencialidade de uso do equipamento, a
Fig. 7 mostra o voltamograma ciclico do ferroceno 1mM,

Conforme esperado a diferenga entre os potenciais de pico
anédico e catddico é de (56 £ 4) mV e a razdo entre as cor-
rentes de pico é 1 ,0.

1

POTENCIOSTATO

Fig. 6 - CAIXA DE RESISTORES DE PRECISAO DE
0,1% (0,1 a 100ka)

Fig7. Veltamoegreme cfclice parte solusle de dimetiifor-

memide com NeCIO,0.8M, farrecons i(mM, sobre
NaClO, 0,5 M em dimetilformamida, a 25°Ce 1,1 V.s™!. pooes it vrl aene
MATERIAL UTILIZADO
A — Gerador de Ondas Triangulares
Quant.  Discriminagdo Quant.  Discriminagio

01 CI.LM324
01 Cl. 4016

01 ClI. 3013
01 C.I. 4001
01 ClI. 3130

03 Potenciometro de fio, 10 voltas
02 Transistor 2N2907

02 Transistor 2N2222

04 LED vermelho

03 Chave de onda 11 x 1

01 Chave de onda3x 1

01 Trimpot de multivoltas, 100k$2
05 Michochave inversora

01 Chave de liga/desliga

01 Lampada de neon para painel 110/220 V
02 par de terminal BNC

02 Bome para pino banana

02 Resistor 1,2M$2, 1/2W, 5%
01 Resistor 22k, 1/2W, 5%
01 Resistor 10k$2, 1/2W, 5%
01 Resistor 4,7k, 1/2W, 5%
01 Resistor 15kQ, 1/2W, 5%
01 Resistor 2,49, 1/4W, 5%
01 Resistor 3,6k, 1/4W, 5%
01 Resistor 6,0kS2, 1/4W, 5%
01 Resistor 12k$2, 1/4W, 5%
01 Resistor 36k2, 1/4W, 5%
] Resistor 60k$2, 1/4W, 5%
01 Resistor 120k2, 1/4W, 5%
01 Resistor 360kS2, 1/4W, 5%
01 Resistor 600k$2, 1/4W, 5%
02 Resistor 3,6MQ, 1/4W, 5%
05 Resistor IMQ, 1/4W, 5%
04 Resistor 7,2MQ 1/4W, 5%
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02 Resistor 22082, 1/2W, 5%

o Resistor 5,1k, 1/2W, 5%

04 Resistor 6 8kS2, 1/2W, 5%

05 Resistor 3,3MQ, 1/2W, 5%

01 Caixa de aluminio 37 x 25x 12cm

B — Fontes

B, — Fonte de alimentag¢do do gerador de ondas triangulares

Quant.  Discriminag¢3o

01 Tranformador 110V, 6V-0-6V, 1A
01 Ponte Retificadora BSK B40C-600
01 Transistor Tip 32

01 Transistor Tip 31

01 Transistor 2N2222

01 Transistor 2N2907

01 Regulador de tens@o 3085

01 CILM 324

B, — Fonte de alimentagdo do potenciostato/galvan ostato

Quant.  Discriminag¢io

01 Transformador 110V, 30V-0-30V, 2A

01 Ponte Retificadora BSK B40C-600

02 Capacitor eletrolitico de 2200uF, 40V

01 Regulador de tensdo 7824

01 Regulador de tensdo 7924

01 Regulador de tensdo 7815

01 Regulador de tensdo 7915

04 Capacitor de 0,01uF, poliester

04 Capacitor eletrolitico de 10uFx35V
04 Capacitor de 0,005uF, poliester

02 Capacitor eletrolitico de 4 70uFx35V

01 Porta Fusivel

01 Placa de circuito impresso de fibra de vidro

B; — Fonte de referéncia do potenciostato, +5V

Quanto. Discriminag3o
01 Transformador 110V, 6V, 6V-0-6V
01 Ponte retificador SKB 1,2/04
02 Capacitor 470uF x 35V
02 Capacitor 10uF, x 16V
02 Capacitor 100 nF

01 Potenciometro de fio de 5kQ2 e 10 voltas

01 Microchave inversora3 x 1
01 Chave tipo push button 2x 2
01 Par de terminal BNC

01 Resistor 10k$2, 1/2W, 5%
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03
01
01
01

Quant.

02
01
02
02
02

02
01
01
01
01

01
01
01

Capacitor de 100pF

Capacitor de 0,01 F

Capacitor SuFx100V

Placa de circuito impresso de fibra de vidro

Discriminag@o

Trmpot 5k2

Porta Fusivel

Capacitor eletrolitico 470LF, 16V
-Capacitor eletrol itico 4,7uF, 10V
Resistor 22k$2, 1/2W, 5%
Resistor 10k$2, 1/2W, 5%
Resistor 4,7k2, 1/2W, 5%
Resistor 30kQ2, 1/2W, 5%
Resistor 5,6k, 1/2W, 5%
Capacitor 0,01uF

Placa de circuito impresso de fibra de vidro

Regulador de tensdo 7805
Regulador de tensdo 7905
Placa de circuito impresso de fibra de vidro

C — Potenciostato/Galvanostato

Quant.
02
02
02
02
03
03
03
08
01
01
01
o
02
02
06
02
15
01
02
01
4
04
06
01

Dicriminag@o

Transistor 40411 ou tip 31
Transistor 4502 ou tip 32
Transistor 2N2218

Transistor 2N2904

C.I. 3140

ClL 741 ,

Par de Terminal BNC

Diodo IN914

Chave do tipo push button 2 x 2
Chave do tipo push button 4 x 2
Chave tipo push button dupla, 2x 2
Bome para pino banana

Canjunto de 8 chaves tipo push button 2 x 2
Trimp ot de multivaltas e 47k
Trimpot de multivoltas e 10k$2
LED vermelho

Resistor, 10k2, 1/2W, 5%

Resistor, 100k, 1/2W, 5%
Resistor, 2kQ2, 1/2W, 5%

Resistor, 1k, 1/2W, 5%

Resistor, 20082, 2W, 5%

Resistor, 182, 5W, 5%

Soquete para C.L, 8 pinos

Resistor, IMM, 1W, 1% IMQ



01 Resistor 500k, 1W, 1%

01 Resistor 200k 2, 1W, 1%

01 Resistor 100k, 1W, 1%

01 Resistor 50k, 1W, 1%

01 Resistor 20k£2, 2W, 1%

01 Resistor 10k, 2W, 1%

01 Resistor 5k, 1%

01 Resistor 2k,2W, 1%

01 Resistor 1k 2, 2w, 1%

01 Resistor 5009, 2W, 1%

01 Resistor 20092, 3W, 1%

01 Resistor 10082, 3W, 1%

01 Resistor 508, 5W, 1%

01 Resistor 2092, 5W, 1%

01 Resistor 102, 5W, 1%

03 Resistor 4,99k 2, 1/2W, 1%

02 Capacitor 0,001uF

01 Capacitor 100 pF

01 Potenciometro de 2k e 10 voltas
01 Caixa de aluminio 37x 25x 12cm
01 Placa de circuito impresso de fibra de vidro.
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ABSTRACT

A procedure for the construction of ‘‘all solid state”
PVC membrane electrodes, which consists in depositing the
PVC membrane on a conductive epoxy support mounted
in a perspex body, is described. The advantages and short-
comings of this type of electrode are briefly discussed.

Em uma nota técnica anterior divulgamos' um processo
simples, econdmico e geral para a preparagdo de eléctrodos
selectivos de i0es de membrana cristalina que consiste em
usar uma resina epoxilica condutora como base de aplica-

* Endereqo actual; Faculdade de Farma'cia; P4000 Porto,Portugal,

¢do de um sensor sélido pulverizado. Esta base de resina
consultora preenche um duplo papel: além de servir de su-
porte fisico para o sensor, funciona também como contacto
elétrico interno. O processo permite construir eléctrodos
“all solid state” (sem solugdo e eléctrodo de referéncia in-
ternos), com todas as vantagens inerentes a este tipo de elé-
ctrodos e bastante robustos. Em certos casos, a base pode
condicionar a composi¢do do sensor. O facto de, na prepa-
ragdo da membrana, o sensor ndo ser sujeito a pressdo e, ou,
temperatura elevadas pode ter vantagens em circusntancias
especiais®>.

Esta nota tem por fim divulgar a extensfo do referido
processo de prepara¢fo 4 montagem de eléctrodos selectivos
de condutor mdvel disperso em membrana de PVC. Os eléc-
trodos selectivos de condutor mével tém como base de fun-
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