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Resumo

O propésito deste trabalho é estruturar um sistema para automatizar o processo de coleta
de dados, com informagdes da diferenga de potencial, fornecida por um potenciostato ou gal-
vanostato. A técnica utilizada sera a voltametria ciclica, método eletroquimico que analisa o
comportamento de um metal ou liga, através da relacdo entre a corrente e tensédo durante
a eletrélise. As reagdes quimicas ocorrem na medida em que fornecem a energia elétrica,
sendo assim, é um processo nao espontaneo e transforma energia elétrica em reacao qui-
mica. O CEFET-MG Campus Timéteo possui um equipamentos que realiza esses ensaios de
corrosao, porém, nao dispde da tecnologia apropriada para facilitar a coleta dos resultados.
Diante desse cenario, foi inserido um microcontrolador Arduino através de uma comunicagao
serial com computador para realizar a digitalizacao dos dados e coletar em um arquivo. A fim
de aperfeicoar o experimento que era feito manualmente com incessantes anotacoes.

Palavras-chave: técnica eletroquimica, Arduino, microcontrolador, potenciostato, automatiza-
¢ao, voltametria.



Abstract

The purpose of the work is to structure an automated data collection system with information
on the potential difference provided by a potentiostat or galvanostat. The techniques used will
be cyclic voltammetry, electrochemical method that analyzes the behavior of a metal or alloy,
through the relationship between current and voltage during electrolysis. Chemical reactions
occur to the extent that they provide the electricity, so it is a non-spontaneous process and
transforms electric energy into a chemical reaction. However, at the CEFET-MG Timo6teo Cam-
pus, there is equipment that performs these corrosion test but does not have the appropriate
technology to facilitate the collection of results. In view of this scenario, an Arduino microcon-
troller was inserted through a serial communication with computer to carry out a scan of the
data. The system will be perfected without human interaction for annotations.

Key words: electrochemical technique, Arduino, microcontroller, potentiostat, automation, voltam-
metry.
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1 Introducao

Desde os antepassados, 0 homem vem descobrindo diferentes maneiras de transfor-
mar e trabalhar com os metais, que vém sendo utilizados fortemente em véarios segmentos.
Contudo, constitui se uma grande barreira para a evolugdo de suas descobertas a corrosao
do metal, que causa prejuizos econémicos e inseguranca, sobretudo nas areas industriais.
Segundo (GENTIL, 1996) a “corrosao pode ser definida como a deterioracao de um material,
geralmente metélico, por acdo quimica ou eletroquimica do meio ambiente aliada ou ndo a
esforcos mecanicos”. Em nosso cotidiano nos deparamos com varias situagdes em que a cor-
roséo esta presente, quer seja em ambientes domésticos ou industriais. Em nossa residéncia,
ela é responsavel pela deterioracdo de eletrodomésticos e utensilios. Nas industrias esta em
varios ambitos, tais como, equipamentos, tubulacdes e maquinarios. Em outros meios, a cor-
rosdo afeta a sociedade de varias maneiras: manutengao preventiva, ferroviario, transportes
aéreos, maritimo, meios de comunicacao, na medicina, contaminagcédo de produtos, em obras,
etc.

Para evitar perdas contra a corrosdo sao realizados experimentos com o objetivo de
criar técnicas e metodologias para protecao anticorrosiva. Como € o caso da eletroanalitica,
fortemente utilizada em experimentos para estudos fundamentais de corrosdo e outros. Den-
tro da eletroanalitica existem técnicas para melhorar a resisténcia e protegbes dos materi-
ais, sendo uma delas, a voltametria. Essa técnica lida com processos ndao espontaneos, ou
seja, provoca uma influéncia externa para acelerar os resultados, uma vez que, a corrosao é
um processo espontadneo e nao ocorre rapidamente, pois apresenta uma maneira natural de
acontecer. Entdo, sem a faisca responsavel pela energia de ativacao, a reacdo nao ocorrera.
Sendo assim, 0s meios responsaveis por criar produtos anticorrosivos utilizam processos nao
espontaneos para acelerar os experimentos e obter resultados mais rapidos, demonstrando
ao cliente o quanto o material é resistente a corrosdo. O que, por sua vez, poderia demorar
dias, anos ou até mesmo séculos.

A voltametria € uma técnica da eletroquimica onde se aplica uma corrente potencial
nos eletrodos para produzir uma reagao quimica, variando em velocidade constante em fun-
¢ao do tempo. Se baseia na medida da corrente em funcao do potencial aplicado no eletrodo.
Dentro da voltametria, temos a voltametria ciclica que de acordo com (FONSECA; PROENGCA;
CAPELOQO, 2015) "é reconhecida, desde a década de 80 do século passado, como um dos
métodos eletroquimicos mais populares que pode dar uma visdo global dos processos que
resultam de reac¢des redox, que possam ocorrer num eletrodo reativo (metal ou liga), por efeito
da polarizagao eletroquimica”. A reagéao redox € um tipo de reag@o quimica conhecida também
como reacao de oxidagao-reducao. Essa reacao envolve transferéncia de elétrons, onde, na
reducdo tende a ceder elétrons e na oxidacao tende a receber elétrons. A voltametria é utili-
zada com intuito de avaliar a resistividade de um objeto metdlico, através de ensaios submetido
a correntes e tensdes aplicadas sobre ele.
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A corrosao eletrolitica se caracteriza por ser um processo eletroquimico, que se da com
a aplicacao de corrente elétrica externa, ou seja, trata-se de uma corrosdo nao espontanea,
(MERCON; GUIMARAES; MAINIER, 2004). Esta técnica é empregada para apoiar 0 meio pro-
dutivo na obtengéao rapida de taxas de corrosdo de metais em meios especificos e para avaliar
informacdes para aplicar técnicas de prote¢des contra a corrosdo. De acordo com (GENTIL,
1996), 0 processo espontaneo esta constantemente transformando os materiais metalicos, de
modo que sua durabilidade e desempenho dos mesmos deixam de satisfazer os fins a que
se destinam. No seu todo, esse fendmeno assume uma importancia transcendental na vida
moderna, que nao pode prescindir dos metais e suas ligas.

Dessa forma, desde as primeiras configuragdes experimentais até os dias atuais, os
sistemas eletroquimicos vém recebendo substanciais contribuicdes dos avancos, nao sé da
quimica, mas, em especial, da eletrdnica. Componentes miniaturizados, robustos e versateis,
com baixo custo, transformam sistemas inicialmente complexos em equipamentos portateis,
leves, de facil uso em qualquer situacao, (PACHECO et al., 2013)".

Os ensaios sao realizados utilizando equipamentos especificos, as vezes antigos, e
que cairam em desuso devido o0 avancgo da tecnologia. A automacao é uma realidade para me-
Ihorar o desempenho e utilizacdo desses equipamentos. No entanto, foi proposto automatizar
o sistema de ensaio eletroquimico realizado no laboratério do CEFET-MG campus Timoéteo,
uma vez que sao realizados com dificuldades por terem limitagdes, sendo uma delas, informa-
¢bes gravadas em um banco de dados. Os usuarios estdo cada vez mais acostumados com
a tecnologia, processos com respostas mais rapidas e dados mais faceis de serem interpre-
tados. Foi estudada uma forma de automatizar o processo para efetuar a coleta dos dados,
incluindo uma tecnologia de maior integracao, o que otimiza diretamente o rendimento, com
maior agilidade na comunicacio e na tomada de decisdo. Em vista disso, foi desenvolvido um
sistema utilizando um microcontrolador conectado a um computador, permitindo experimentos
mais confiaveis e com maior controle do processo.

Este trabalho apresenta o desenvolvimento de um sistema automatizado capaz de
realizar leitura dos dados do processo por meio de um microcontrolador, eliminando a interagédo
humana em parte do experimento. Para tanto, é utilizado como base do projeto, o Arduino,
que é uma plataforma embarcada de codigo fonte livre. "Em resumo, é uma placa simples
com entradas e saidas (BANZI, 2011)", e que oferece uma tecnologia de custo muito baixo,
podendo ser usada na concepgéao de projetos baseados em microcontrolador (MONK, 2017).

1.1 Motivacao

Grande parte das organizacoes, tém suas dificuldades nas atividades por ndo adequa-
rem o processo de forma automatica. Portanto, a motivagéo deste trabalho é poder contribuir
para melhoria da qualidade e eficiéncia no experimento de ensaio de corrosao que seré reali-
zado no CEFET-MG Campus Timéteo.
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1.2 Problema

Durante o experimento eletrolitico as informacdes sdo essenciais para o resultado final,
sendo necessario recolher os dados do potencial aplicado nos eletrodos (tensdo e corrente)
pelo potenciostato ou galvanostato, variando em uma velocidade em funcao do tempo. A lei-
tura dos dados € realizada de forma continua, lida e anotada pelo executante. O que leva
aos principais contratempos a serem solucionados, isto €, realizar a leitura € manusear os
equipamentos paralelamente.

O potenciostato/galvanostato e o gerador de frequéncia sdo conectados durante o ex-
perimento. As informagdes geradas durante o ensaio ndo sdo mostradas e tdo pouco guarda-
das em um arquivo digital. Elas sdo colhidas utilizando o multimetro e arquivadas conforme
as anotagdes do executante, dificultando a realizacdo do experimento por uma Unica pessoa.
Para criar esse sistema em hardware e software € necessario conhecimento, por meio de
técnicas apropriadas, tais como: eletrénica, programacao, quimica e outras.

1.3 Objetivo

Objetivo principal deste trabalho consiste em estruturar um sistema automatico utili-
zando um microcontrolador Arduino. A fim de fornecer informacdes para orientar o usuario com
dados de tenséao e corrente produzidos pelo processo eletroquimico, digitalizando e enviando
as informacodes para o computador, proporcionando um aumento significativo de amostragem
durante o processo.

1.4 Apresentacdo da monografia

Esta monografia esta estruturada conforme a seguir:

O capitulo 1 trata-se da introdugédo do trabalho, apresentando o tema abordado, a
motivacao, o problema e objetivo do projeto.

No capitulo 2 descreve o estado da arte. Neste capitulo sdo mencionadas as ferra-
mentas de apoio a técnicas do experimento, também pesquisas referentes a automatizagao
de processos utilizando um microcontrolador.

No capitulo 3 é apresentada a fundamentacao teérica do projeto. Neste capitulo sédo
explicadas as técnicas do experimento, sobre a corroséo, voltametria, voltametria ciclica, célula
eletrolitica, potencial de corrosdo e galvanizacao.

No capitulo 4 sdo apresentados os conjuntos de aparelhos ou instrumentos necessa-
rios para realizar 0os ensaios eletroquimicos. Sendo eles: potenciostato/galvanostato, micro-
processador Arduino e o amplificador utilizado.

No capitulo 5 € apresentado o funcionamento do processo. Onde demonstra a infor-
magao da coleta dos dados das praticas anterior e apds a implementagédo do projeto. Cada
préatica € descrita como foi realizada.
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No capitulo 6 sdo apresentados os resultados apés a implantagéo do projeto, demos-
trando a eficacia dos dados da amostragem realizada.

No capitulo 7 é apresentado a conclusdo apds a automagédo do sistema. Tornando
0S processos, ao longo do tempo, mais ageis e produtivos. Sdo apresentados também as
contribui¢des e trabalhos futuros para complementagéo do projeto.

No capitulo 8 sdo apresentadas as referéncias.

No apéndice A é apresentado o codigo de inicializagéo do sistema.
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2 Estado da Arte

Em se tratando de automatizacdo e experimentos para encontrar a resisténcia de cor-
rosao, neste capitulo sdo apresentados alguns trabalhos relacionados ao contexto do tema, os
quais serviram de base para 0 avanco das pesquisas e execucado do levantamento de dados
proposto neste trabalho de conclusao de curso.

(OLIVEIRA, 2015) desenvolveu um trabalho de um sistema automatizado para moni-
toramento e controle ambiental de galpdes de producao animal. O projeto utiliza 12 sensores
sem fios, e pode ser empregado para gerenciar, controlar e monitorar os diferentes ambientes
que atuam sobre o desenvolvimento animal (ambientes térmico, aéreo, bioldgico, fisico, acus-
tico e social). Através da coleta de dados feita pela rede de sensores sem fio, o sistema gestor
tomara decisdes iniciando ou finalizando o funcionamento de atuadores para criar condigoes
ideais para a produgao animal. O sistema gestor, a partir de sua base de dados, envia os
resultados coletados através da web e telefones celulares, permitindo aos gestores a tomada
de decisao, em tempo real e de qualquer localizacdo. Oliveira utilizou Arduino em seu projeto
como um microcontrolador para controlar seu trabalho. (CARDOSO, 2007) desenvolveu um

Figura 1 — Prot6tipo montado para teste dos circuitos atuadores

| Arduing UNO Transistor BCI3T

Madula Zighes

Ventoinha que simula

wum ventilader do aviaric
| Reld atuador

Fonte: (OLIVEIRA, 2015)

sistema portatil de deteccdo eletroquimica que apresenta boa sensibilidade, aplicabilidade,
seletividade e baixo custo de manutencao. No trabalho foram aplicadas técnicas de voltame-
tria ciclica e voltametria por pulso diferencial. Portanto, foi desenvolvido um multipotenciostato,
agregando quatro circuitos de potenciostato. O equipamento é limitado em correntes até unida-
des de microampéres. "Visando atingir correntes ainda menores, desenvolveu-se um sistema
que fosse menos influenciado por ruidos de diversas naturezas, isolando o circuito do poten-
ciostato. Assim, utilizando um potenciostato opto-acoplado, foi possivel detectar correntes da
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ordem de nano-amperes”, (CARDOSO, 2007). Para utilizagdo dos potenciostatos foram em-
pregados dois tipos de interface, a de comunicagéo e a de controle do multipotenciostato.
Tornando o sistema de aquisicao de dados portatil, foi desenvolvido um sistema de aquisicao
microcontrolado também interfaceado por instrumentos virtuais. Os sistemas desenvolvidos
visam aplicagdées ambientais e biomédicas.

Figura 2 — Instrumentagéo utilizada nas medidas voltamétricas com o potenciostato opto-
acoplado

Fonte: (CARDOSO, 2007)

(CAMPQS, 2014) desenvolveu um sistema de automatizagao residencial utilizando um
Arduino, que interpreta dados controlados na residéncia com o intuito de estabelecer uma
comunicagao entre o sistema. Através de um Arduino, realizou o projeto de controle de ilumi-
nagao por acionamento e controle de acionamento de um portao automatico. Estabeleceu a
interatividade do sistema através de um servidor WEB, podendo o usuario realizar requisi¢des
via smartphone.

Figura 3 — Sistema integrado com controle centralizado

Fonte: (CAMPOS, 2014)
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Campos desenvolveu um interruptor digital para realizar a fungdo de um display LCD
TFT de 3.2"que detecta o toque. Na ativacao de uma lampada, foi utilizado dispositivos méveis,
feito por uma conexao Wi-Fi, entre o dispositivo e um roteador. Para o acionamento do portdo
automatico foram utilizadas duas centrais microprocessadas.
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3 Fundamentacao Tedrica

3.1 Corrosao

Segundo Helene 1986 “a corrosao € uma interacao destrutiva de um material com o
ambiente, seja por reagao quimica, ou eletroquimica”. De acordo com Pannoni 2007, “a corro-
sao pode ser definida, de modo simples, como sendo a tendéncia espontanea do metal produ-
zido e conformado de reverter ao seu estado original, de mais baixa energia livre. Uma outra
definicao, amplamente aceita, € a que afirma que corrosao é a deterioragdo de propriedades
que ocorre quando um material reage com o ambiente”.

A corrosado de metais manifesta-se em diferentes tipos de meios, que podem ser divi-
didos em quatro grupos: corrosao em meios aquosos, oxidagao e corrosao quente, em meios
organicos e corrosao por metais liquidos. Porém, ela ocorre com maior frequéncia no meio
aquoso, nesse meio 0 mecanismo da corrosao € essencialmente eletroquimico (WOLYNEC,
2003). Assim, pode se utilizar técnicas eletroquimicas para avaliagdo, no controle e na busca
de protecao de diferentes tipos de ataque corrosivo. Na corrosao eletroquimica, ocorre o pro-
cesso redox, os elétrons sdo recebidos em determinada regido e cedidos em outra. Esse
processo pode ser composto em trés etapas:

“[...] - processo anddico — passagem dos ions para a solugao; - deslocamento
dos elétrons e ions — observa-se a transferéncia dos elétrons das regides anodicas
para a catddicas pelo circuito metalico e uma difusédo de anions e cétions na solu-
cao. - processo catédico — recepgao de elétrons, na area catodica, pelos ions ou
moléculas existentes na solugdo” (GENTIL, 1996, p. 46).

Os processos anddicos e catddicos sao equivalentes. Conforme a lei de faraday, (GEN-
TIL, 1996) cita que, “a intensidade do processo de corrosdo pode ser avaliada tanto pelo nu-
mero de cargas dos ions que passam a solucdo no anodo como pelo nimero de cargas dos
ions que se descarregam no catodo”.

“De uma forma simplificada, pode-se dizer que para ocorrer a corrosado ele-
troquimica, tem-se a necessidade de trés componentes: o metal, o eletrélito e o
oxigénio, e para evitar a ocorréncia da mesma, basta eliminar um dos trés compo-
nentes (MENEGUZZI, 2000, p. 5)”.

3.2 Voltametria

Segundo Wolynec 2003, “uma reagao € considerada eletroquimica se ela estiver as-
sociada a uma passagem de corrente elétrica através de uma distancia finita, maior do que
a distancia interatdmica”. A voltametria € uma técnica eletroquimica com caracteristicas para
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fornecer informagdes sobre as reagdes quimicas, heterogéneas e transferéncia de elétrons.
Essas sdo obtidas através de registros de curvas corrente potencial, feitas durante o experi-
mento, utilizando uma célula eletrolitica de 2 a 3 eletrodos, sendo um deles um eletrodo auxiliar
(contra eletrodo), o outro um microeletrodo (o eletrodo de trabalho) e um eletrodo de referén-
cia. Focaremos neste trabalho, trés eletrodos, onde sao frequentemente mais utilizados. Os
eletrodos sao conectados em um potenciostato que atuara no momento que for aplicada uma
diferenga de potencial entre o eletrodo de referéncia e o eletrodo de trabalho, fazendo com que
a aumente a resisténcia do eletrodo de referéncia e diminua a resisténcia do eletrodo auxiliar.
Assim, a corrente passara entre o eletrodo de trabalho e o auxiliar. O eletrodo de referéncia ira
manter o potencial constante durante o experimento.

A técnica voltametria é classificada como dinamica, pois € operada na presenca de
corrente elétrica (i>0) na cela eletroquimica, com medi¢cdes em funcao da aplicacdo de um
potencial. As variaveis de ajuste sdo o potencial (E) e a corrente resultante (i), o registro é da
corrente em fungéo do potencial, denominado voltamograma.

Figura 4 — Configuragado de um sistema envolvendo trés eletrodos

Entre eletrodo
de trabalho e
de referéncia
o potencial &

mantido
constamnte

Entre sleirodo
de trabalho e
contra-eletrodo
obsServa-se o
fluxo de
alétrons

Fonte: (PACHECO et al., 2013)

A corrente resultante de uma reagao de oxirredugéo é faradaica (a reagéo de n mols de
substancia envolve a transferéncia de n x 96.487 coulombs), e esta reacdo ndo é homogénea
em toda a solugéo, pois todo este processo acontece na interface entre a solugéo e o eletrodo
de trabalho. A corrente ira entdo depender de dois fatores:

e A velocidade na qual as espécies se movem do seio da solugcao para a superficie do
eletrodo (transporte de massa).

¢ A velocidade na qual os elétrons sdo transferidos do eletrodo para a espécie em solucao
e vice-versa (transferéncia de carga).

O transporte de massa em um meio liquido realiza-se pelo processo de migracao de
uma ou mais espécies. Podem ocorrer de duas formas, a difusao e a conveccao. Segundo CA-
RAM JR 2000 “a difusao atémica pode ser definida como um mecanismo pelo qual a matéria
é transportada através da matéria”. Segundo PAULA (2010)2010, convecgao € o “movimento
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Figura 5 — Esquema mostrando a célula conectada a um sistema potenciostatico

SISTEMA POTENCIOSTATICO COM TRES ELETRODOS

E. Aplic.
~MW ’—

® Nio passacorrente pelo E. Ref. — -
® Ocontrole do E é feito no E. Trab. e E. Ref.
@® A corrente passa pelo E. Trab. e E.A.

Fonte: (ALEIXO, 2003)

de espécies devido a forgas mecanicas, isto é, escoamento que lhes imprimem a velocidade.
E o transporte dos reagentes juntamente com o fluxo do liquido em movimento”.

3.3 Voltametria ciclica

Segundo Esteves e Amorim a voltametria ciclica constitui uma técnica eficaz e versatil
no estudo de mecanismos de sistemas mediadores, permitindo a sua caracterizagao a partir
dos potenciais dos picos de intensidade. Segundo Fonseca, P. e C. 2015 é visto como um dos
métodos eletroquimicos mais populares, que pode dar uma visdo global dos processos que
resultam de reag6es redox, que possam ocorrer num eletrodo reativo (metal ou liga), por efeito
da polarizacao eletroquimica, entre dois valores de potenciais.

“A resposta do sistema é uma curva de intensidade de corrente (I) versus po-
tencial aplicado (E). Quando o varrimento do potencial é efetuado de um potencial
inicial (Ei) até um potencial final (Ef), regressando ao potencial inicial obtém-se uma
curva | vs. E designada por voltamograma ciclico (VC). Se o varrimento for efetu-
ado apenas no sentido anédico, isto €, para potenciais mais positivos (E = Ei + vt),
obtém-se uma curva de polarizagdo anddica, (FONSECA; PROENGCA; CAPELO,
2015)".
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Figura 6 — Voltametria ciclica
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Fonte: (FONSECA; PROENGCA; CAPELO, 2015)

Figura 7 — Varrimento catoédico apdés um tempo de polarizacao (tf) ao anddico (Ef)

Ef
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Fonte: (FONSECA; PROENGCA; CAPELO, 2015)

A figura 8, apresenta um voltamograma ciclico que demonstra valores de potencial,
sendo valores positivos e negativos. Quando se desloca no sentido positivo, herda-se o ramo
anddico da curva, devido a processos de oxidagcao. Por outro lado, quando se desloca no
sentido mais negativo (ou menos positivos) herda-se o ramo catddico, associado a processos
de redugdo. Portanto, “a densidades de corrente associadas aos picos anddico e catddico.

(Jg) (3.1)
(Ji) (3.2)

Bem como os potenciais de pico
<Eﬁ) e (Eg) (3.3)

e ainda, o potencial correspondente a metade do valor da densidade de corrente do pico

anédico.
A
(£4) -
2
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Figura 8 — Apresenta um voltamograma ciclico (VC) tipico de um processo redox reversivel,
envolvendo espécies soluveis e um elétrodo de trabalho inerte

Fonte: (FONSECA; PROENCA; CAPELO, 2015)

Figura 9 — Representacao esquematica de um experimento de voltametria ciclica
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Fonte: (QUINTINO, 2003)

O processo estudado é representado por formatos de ondas com sinal analégico e,

apds a conversao para sinal digital, com ondas triangulares periddicas, representada na figura
10.

A voltametria ciclica compreende na aplicacdo de uma onda periddica triangular entre
um intervalo de potencial.
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Figura 10 — Representacao de um sinal analégico para digital com ondas triangulares

L
AT N
E

')

Poternciol (1

ul u-r'—'“-.. ,irr = Fumg & Perafilica Triasgular (VO

y - = w = sl Adbilrdis
" LTI = . _
== Coormpoaig s dugite]

T ] L] T ¥ T T T T T ] T T T L T T T T T L] T ¥

ferm AP

Fonte: (FERNANDES et al., 2015)

“N&o é possivel aplicar um sinal verdadeiramente linear a partir do uso de equi-
pamentos digitais, mas sim, uma sequéncia de pulsos, de modo a constituir um
formato mais proximo possivel de uma rampa continua. Para diferenciar esses dois
tipos de sinais na voltametria ciclica da-se o nome de: voltametria de varredura
linear (LSV) e voltametria de varredura escalonada (SCV), gerados a partir de si-
nais analégico e digital, respectivamente. Enquanto que na LSV a velocidade de
varredura () e os limites de potencial sdo os parametros utilizados para definir o
protocolo experimental, na SCV outros parametros adicionais devem ser definidos
pelo usuério, (FERNANDES et al., 2015)”.

Na digitalizagao, para cada passo, altura (AF) e largura do degrau (7) devem ser defi-
nidas. Para encontrar a velocidade de varredura (), segue a equacao 3.5:

T (3.5)

T

Como resposta do sistema a corrente é coletada para cada degrau durante um inter-
valo, formando o voltamograma, definido como parametro de amostragem a.

/

a:1—2;0<a<1 (3.6)
T
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“Sendo 7' 0 tempo entre a aplicagédo do pulso e o inicio da aquisicao da corrente
e 7 0 tempo total do degrau. O parametro de amostragem (a) pode ser interpretado
como a fragao da largura do degrau em que a corrente sera registrada. O parametro
« pode assumir valores de 0 a 1, ou seja, para valores préximos a unidade, o
conjunto de dados comega a ser registrado logo ap6s o inicio do degrau, ao passo
que um valor de proximo de 0 indica que os dados sdo amostrados ao fim de
cada degrau. Os efeitos de a, AE e 7 na resposta eletroquimica sdao extremamente
importantes e devem ser levados em consideracao antes de usar o método para
estudos fundamentais de processos eletrédicos, (FERNANDES et al., 2015)”".

3.4 (Célula eletrolitica

Célula eletrolitica é um dispositivo onde ocorre a eletrélise, isto é, onde ocorre a trans-
formacao da energia elétrica em energia quimica, figura 15. O dispositivo € composto o ele-
trélito (solugdo), o que pode ser 4cido, base ou sais. E composto também por trés eletrodos
(eletrodo de trabalho, de referencia e o contra eletrodo), sendo um anodo e um catodo, poten-
cial positivo e negativo. Apés o metal ser mergulhado na solu¢gdo com os eletrodos imersos e
recebendo fonte externa através de um potenciostato, inicia se imediatamente a reagéo, com
os ions dentro da solugédo e com a permanéncia dos elétrons dentro do metal. Fazendo com
que os elétrons percorram o circuito, carregando eletricamente o metal e criando um campo
elétrico dentro da solugdo. "Para manter a neutralidade elétrica, os ions positivos (cations)
movem-se através do eletrélito na dire¢ao do catodo, e os ions negativos (anions), na diregcao
do anodo. Esse processo constitui uma reag¢ao de oxidacao-reducéo e a soma das duas semi
reagoes nos eletrodos e a reagdo global na célula eletrolitica, (SARTORI et al., 2013)”. Como
a area dos dois eletrodos é diferente, o eletrodo de trabalho se polarizara, isto €, assumira
o potencial aplicado a ele. O eletrodo de referéncia, por possuir uma area grande, nao se
polarizara, mantendo o seu potencial constante (ALEIXO, 2003).

3.5 Potencial de corrosao

Quando um metal reage tem propensao de perder elétrons, entao sofre oxidagao, ocor-
rendo a corrosdo. O metal imerso sob uma lamina na solucao eletrolitica estabelece uma
diferenca de potencial entre as fase liquida e sélida. "Esta diferenga de potencial €, simulta-
neamente, de natureza elétrica e de natureza quimica, e por isso se denomina diferenca de
potencial eletroquimico”, (GENTIL, 1996). Para se obter um controle adequado de um poten-
cial do eletrodo é utilizado um potenciostato, que impde ao eletrodo o potencial estimado em
relacao ao eletrodo de referéncia, medindo também a corrente de polarizagao, registrando em
funcao do potencial.

ET = eletrodo de trabalho ER = eletrodo de referéncia CE = contra-eletrodo

A funcao do eletrodo de referéncia é prover um potencial fixo que ndo varie durante um
experimento. Isto é importante, pois como durante o levantamento das curvas de polarizagao
se tem um fluxo de corrente entre o eletrodo de trabalho e o contra-eletrodo, estabelece se um
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Figura 11 — Arranjo esquematico do potenciostato conectado aos eletrodos na célula eletroli-
tica

poten ciostato
registrador 0 i

eletrdlito

Fonte: (WOLYNEC, 2003)

gradiente de potencial entre ambos. Nos experimentos o potencial entre o eletrodo de trabalho
e o eletrodo de referéncia é controlado por um potenciostato.

3.6 Galvanizacao

Em 1741, o quimico francés Melouin descobriu que o recobrimento de zinco poderia
proteger o aco da corrosdo. Em 1837, o engenheiro Sorel patenteou a galvanizacao a fogo
utilizando o termo galvanizagao porque € a corrente galvanica que protege o aco (em home-
nagem a Luigi Galvani, 1737-1798, um dos primeiros cientistas a pesquisar a eletricidade e
seus beneficios), (ZEMPULSKI; ZEMPULSKI, 2007).

A galvanizacao é um processo que tem objetivo de aumentar a vida Gtil do aco, protegendo-
o da corrosdo. E uma técnica que permite uma interacdo metallrgica entre o0 aco e o zinco, no
qual é revestido uma peca de ferro ou de ago por uma camada especial de zinco, impedindo o
contato do aco com o ambiente.

Os processos de galvanizagao em uma superficie sao:

e zincagem ou galvanizacao por imersao a quente;
e zincagem por aspersao térmica;
e zincagem ou galvanizacao eletrolitica;

Neste trabalho vamos especificar o processo de galvanizagao eletrolitica, pois podera
ser utilizado no sistema de automatizado para ensaios de corrosdo de um potenciostato digital.

"Na galvanizacao eletrolitica o anodo € o zinco, o catodo € 0 ago e o eletrdlito é
o sulfato de zinco ou o cloreto de zinco. A energia elétrica € fornecida pela fonte de
corrente continua. No anodo, o zinco é oxidado e libera dois elétrons e se dissolve
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como cation no eletrélito e no catodo de aco, cations de zinco se combinam com
dois elétrons (redugéo) e formam o zinco elementar, que se deposita sobre a su-

perficie do aco. A solugcédo de galvanizacao (eletrélito) carrega a corrente continua
entre o catodo e 0 anodo"(CARDOSO; PORCINGO, ).

Figura 12 — Arranjo esquematico do potenciostato conectado aos eletrodos na célula eletroli-

tica
i : .
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n* +2e 3 In Feit+2e S Fe
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QOOGO

(Oxidagdo) (Redugdo)
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Fonte: (CARDOSO; PORCINO, )

Neste processo, 0 zinco é eletroliticamente depositado no metal base formando uma
camada homogénea, fina e muito aderente, que nao influi nas propriedades mecanicas do ma-

terial, a partir de uma solucdo na qual estao dissolvidos sais do metal que se deseja depositar,
(ZEMPULSKI; ZEMPULSKI, 2007).

Neste trabalho nao foi realizado experimentos de galvanizagédo, focaremos apenas na
voltametria.
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4 Aparelhagem

4.1 MedicOes eletroquimicas

Para medigGes eletroquimicas, foi empregado o sistema de potenciostato/galvanostato,
sendo um equipamento eletrdnico, que possui entradas e saidas, estabelece o valor desejado
para aplicar na célula eletroquimica. Utilizado para manter constante o potencial do eletrodo,
sendo que, a corrente passa pelo eletrodo de trabalho e o eletrodo auxiliar. O potencial é
medido do eletrodo de trabalho e o eletrodo referéncia. O potenciostato/galvanostato € nor-
malmente responsavel em medir a passagem de corrente pelo metal ao longo de uma faixa de
potencial. Em paralelo, monitora a corrente, figura 13.

Figura 13 — Potenciostato/Galvanostato (FAC - 200A)
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Fonte: Produzida pelo autor
4.2 Arduino

Neste projeto foi utilizado o Arduino que é uma plataforma eletrénica usada em proté-
tipos baseados em hardware e software de codigo aberto. Criado em 2005 pelo italiano Mas-
simo Banzi e outros colaboradores para auxiliar no ensino de eletrénica. "O objetivo principal
foi o de criar uma plataforma de baixo custo, para que os estudantes pudessem desenvolver
seus protétipos com o menor custo possivel”, (WALKER, 2016). A linguagem de programacao
utilizada para desenvolvimento do software € baseada na linguagem Wiring, o codigo é aberto.
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421 Arduino Uno

A placa microcontroladora utilizada neste trabalho é a do Arduino Uno, baseada no
ATmega328P. Composta por 14 pinos de entrada / saida digital (dos quais 6 podem ser usados
como saidas PWM), 6 entradas analégicas, um cristal de quartzo de 16 MHz, uma conexao
USB, um conector de energia, um conector ICSP e um botao de reset.

Figura 14 — Arduino UNO

Fonte: (FOUNDATION, 2018)

Figura 15 — Especificagbes do Arduino

Fonte: (FOUNDATION, 2018)
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A placa Arduino UNO possui conectores de entrada e saida que servem para interface
com o mundo externo. Segue como estdo organizados 0s pinos na placa:

e 14 pinos de entrada e saida digital (pinos 0-13);
e 6 pinos de entradas anal6gicas (pinos A0 - A5);

e 6 pinos de saidas analdgicas (pinos 3, 5, 6,9, 10 e 11);

A alimentagéo da placa pode ser feita a partir da porta USB do computador ou atra-
vés de um adaptador AC. Para o adaptador AC recomenda-se uma tensdo de 9 a 12 volts
(WALKER, 2016).

4.2.2 |DE e linguagem de programagao

Para iniciar a criacao de sketches para o Arduino é preciso instalar a IDE (Integrated
Development Environment) do Arduino. Através do software que é realizado o desenvolvimento
do programa e posteriormente compilado e enviado os comandos para o Arduino. A conexao
do Arduino é feita através do cabo USB no computador.

4.3 Amplificador operacional

O amplificador é um componente muito utilizado com diversas aplicabilidade. Foi de-
senvolvido na década de 40, com passar dos anos melhorou a tecnologia, sendo mais eficaz.
O amplificador operacional possui estagios diferenciados em suas entradas e apresenta uma
saida. A realimentacao negativa segundo (WENDLING, 2010) é o modo de operagao mais
importante em circuitos em AOP, também é um modo de operacdo em malha fechada, porém
com resposta linear e ganho controlado.

Circuito amplificador somador apresenta n entradas, proporcionando uma somatéria
algébrica de n tensdes, cada multiplicada por um fator.

Figura 16 — Amplificador somador inversor

Fonte: Produzido pelo autor



Capitulo 4. Aparelhagem 30

4.4 Circuito integrado TL0O74

Para realizar a construgdo do amplificador somador, utilizamos o circuito integrado TL
074.

Figura 17 — Representacao do circuito integrado TL 074
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Fonte: (STMICROELECTRONICS, 2001)
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5 Desenvolvimento

Neste capitulo mostra como era realizado o experimento e detalhes do projeto para
a implementagé@o do sistema. Deste modo, o capitulo explica todos os detalhes técnicos e
materiais utilizados. Contudo, também salienta o processo do uso do gerador de fungéo, sendo
um importante instrumento para o experimento.

5.1 Funcionamento do processo

O processo é composto por um gerador de fungdes, que emite uma frequéncia direta-
mente para o potenciostato ou galvanostato. Assim, é enviado uma tensao e corrente para o
eletrodo de trabalho na célula eletrolitica, conforme a velocidade estabelecida. O potencial é
aplicado, forcando uma reagao quimica, a qual possibilita a solugdo ser oxidada ou reduzida.
Realizando a montagem da célula eletrolitica utilizando cabos com garra de jacaré e conec-
tado no potenciostato, onde cada eletrodo é introduzido em seu ponto especificado na conexao
da célula. O eletrodo de trabalho conectado no ponto W.E, eletrodo de referéncia no R.E e o
contra-eletrodo (eletrodo auxiliar) no C.E do potenciostato. A célula eletrolitica é representada
pelo béquer de 250ml e com eletrodo de referéncia de platina.

Figura 18 — Célula eletrolitica composta pelos eletrodos

Fonte: Produzido pelo autor
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Figura 19 — Sistema montado para o experimento

Fonte: Produzido pelo autor

Figura 20 — Osciloscopio

Fonte: Produzido pelo autor

5.2 Primeira pratica

Na primeira pratica, foi utilizada a solugdo de KCI 0,1 mol/L, cloreto de potassio como
eletrélito. O experimento de voltametria ciclica foi realizado a uma velocidade de varredura de
potenciais de 5 mV s~! e utiliza-se a janela de potencias de 0V a 2V. Os dados de potencial e
corrente foram coletadas a cada 10 segundos, totalizando 7 minutos e 30 segundos de experi-
mento. Na tabela abaixo apresenta os resultados do experimento. Como pode ser observado,
houve um pequeno pico anddico.
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Figura 21 — Gréfico pratica 1
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Fonte: Produzido pelo autor

5.3 Segunda pratica

Na segunda pratica, foi utilizada a solugédo de KCI 0,1 mol/L como eletrélito suporte
contendo 1 x 10-3 mol [~ de K3Fe(CN)6 (Hexacianoferrato (lll) de potassio). O experimento
de voltametria ciclica foi realizado a uma velocidade de varredura de potenciais de 5 mV s~}
e utilizando-se a janela de potenciais de 0V a 1V (versus Ag/AgCl (KCI 3 mol/L)). Os dados
de potencial e corrente foram coletados a cada 10 segundos, totalizando 7 minutos e 30 se-
gundos de experimento. Na tabela 2 sdo apresentados os resultados do obtidos. A partir dos
dados da tabela 2, construiu-se o voltamograma ciclico mostrado no grafico 2. Como pode ser
observado, durante a varredura de potenciais no sentido anddico (ou seja, de 0V a 1V) houve
o0 surgimento de um pico anédico, correspondente a oxidagéo da sonda redox.
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Figura 22 — Gréfico pratica 2
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Fonte: Produzido pelo autor

5.4 Implantagao do microcontrolador

O microcontrolador pode ser programado para realizar leituras conforme a programa-
¢ao realizada. Desta forma, incluimos um Arduino no processo para buscar as informacoes
de tensao e corrente enviadas para o eletrodo de trabalho, obtendo um relatério do momento
do experimento. O sinal da potencial e corrente é informado pelo potenciostato. O sinal de
potencial e corrente emitido para o eletrodo sdo alternados em negativo e positivo. O micro-
controlador nao realiza leituras de sinais negativos, portanto, para resolver esse problema, foi
implantado um amplificador somador para amplificar os sinais negativos para positivos. Sendo
assim, os dados sdo lidos pelo Arduino, e através da programacéo sao realizados calculos
algébricos para subtrair o sinal que foi amplificado e retornar os dados de entrada no ampli-
ficador, ou seja, dados reais utilizados no experimento. Apds a coleta de dados é enviado do
Arduino para o computador, esquematizado na figura 23.

5.5 Amplificador

Foram construidos dois amplificadores no sistema, um para representar a corrente e
outro para leitura da tensédo, ambos representados como amplificador somador, figura 24 e
figura 25.
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Figura 23 — Esquema do sistema ap6s a implantagdo do Arduino
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Na figura 24 a tenséo de saida deste circuito € a soma algébrica das tensdes aplicadas
as entradas, multiplicada pelo ganho que é dado pela relagéo entre R2 e R1, ou seja, pelos
valores de 1 k2 e 10 K. Portanto, foi alimentado o entrada (Vi) por uma tenséo de -15V,
chegando a um resultado de saida de 1.5 V (Vo). Vale destacar que o somador ird somar
mais de uma entrada, ou seja, a tensao enviada do potenciostato para célula eletrolitica sera
aplicada diretamente nos sinais em mais uma entrada, sendo que o sinal de saida da conexao
€ a soma dos sinais de entrada amplificado. O valor da tensao adicional na entrada vinda pelo
potenciostado € de 1 mV.

R R R R R
Vo= -2 (#V) z—(R—{%+R—§%+R—§%+---+R—fLVn)
(5.1)

Vo= — (%Vl) —_ (% x —15) — 15V
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Figura 24 — Amplificador - tens&o
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Na figura 25 a tensao de saida deste circuito sera aplicada pelos valores de 2 k2 e 10
K(. Portanto, foi alimentado a entrada (Vi) por uma tenséo de -15 V, chegando a um resultado
de saida de 3 V. Vale destacar que o somador ird somar mais de uma entrada, ou seja, a
representacdo da corrente em tensao enviada pelo potenciostato sera aplicada diretamente
nos sinais da outra entrada, sendo que o sinal de saida da conexao é a soma dos sinais das

entradas do amplificador.

Figura 25 — Amplificador - corrente
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Vo=—(fen) = (& x-15) =3V
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(5.3)

Figura 26 — Esquema do sistema montado no protoboard
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6 Resultados

Apo6s construcao do sistema, constatamos a melhoria aplicada no ensaio de corroséao.
Tivemos um aumento significativo de coleta de amostragens, apresentando dados mais satis-
fatorios para concluséo dos resultados. figura 27, ilustra os resultados encontrados durante o
experimento, conforme proposto. Os dados sdo salvos no computador e utilizados para criar
graficos para serem analisados. A figura abaixo representa trés variaveis, sendo, o tempo
(min:s:ms), a corrente (A) e a tensao (V):

Figura 27 — Monitor serial

Tempo , Corrente , tensdo

90:00:01 , ., -0.04000 , @.70500
00:08:62 , , -0.83500 , 8.02000
00:068:63 , , -0.03000 , @.53000
00:06:064 , , -0.82500 , @.40500
G0:06:85 , |, -0.82500 , 0.475600
00:00:00 , , -0.02000 , @.305060
00.:06:67 , , -0.815066 , 8.2.000
@D:00:08 , |, -0.01600 , 9.16500
00:00:69 , ., -0.00500 , @.10060
000160 , , 0.00000 , 0.04500
90:01:01 , , 0.00500 , -8.00500
96:61:62 , , 0.01666 , -8.690060
@9:01:03 , , 0.01580 , -0.21000
90:01:64 , , 0.07000 , -8.25000
08:61:65 , , 0.82586 , -8.30560
@9:01:06 , , 0.02500 , -0.38500
00:01:67 , , @.83580 , -8.49000
@9:01:08 , , 0.83560 , -0.50000
90:01:69 , , 0.04000 , -8.05500
00:02:60 , , 0.84580 , -8.09060
@9:02:01 , , 0.05000 , -0.70000
90:072:62 , , 0.04000 , -0.67000
00:02:63 , , 0.04000 , -8.57000
90:02:864 , , 9.03500 , -8.49000
90:02:65 , , 0.036806 , -8.47560
@9:62:06 , , @.02500 , -0.345600
00:02:67 , , 0.92580 , -8.31060
00:02:68 , , 0.91586 , -8.20560
@9:02:89 , |, 0.01000 , -0.15000
00:03:60 , , 0.00500 , -0.69560
00:63:601 , , 0.00500 , -8.02000
90:03:62 , , 0.00000 , 0.03508
00:03:63 , , -0.08500 , @.145606
@9:03:04 , |, -0.01000 , 0.21500

Fonte: Produzido pelo autor
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7 Conclusao

A Automatizacdo do processo esta sendo cada vez mais explorada, tornando os pro-
cessos, ao longo do tempo, mais ageis e produtivos. tanto na area da quimica quanto na area
da metalurgica, elétrica, eletrdnica e outras. O microcontrolador arduino pode se tornar uma
solugao para varios projetos, uma vez que consegue controlar e realizar diversas fungoes.
Além de ser de baixo custo e de facil compreensao.

Neste trabalho foi desenvolvido um sistema estruturado para automatizar o processo
utilizando a técnica de voltametria. Visando verificar as informagdes fornecidas, realizar leituras
confiaveis e melhorar a produtividade do ensaio.

Os resultados apresentados nos ensaios mostraram que o Arduino conseguiu entregar
os dados e facilitar o processo. Tornando-o mais facil e produtivo.

7.1 Contribuicdes

e Entendimento do ensaio de corrosdo utilizando a técnica de voltametria;
¢ Visto na prética o funcionamento do amplificador somador;

e Entendimento do funcionamento do Arduino € componentes;

7.2 Trabalhos futuros

e Como complementagao deste trabalho, desenvolver um software com interface para co-
nexao via rede de dados, para tornar ainda mais facil a portabilidade;

e Desenvolver um gerador de frequéncia portatil junto ao microcontrolador;

e Criar uma placa PCB implementando o circuito do amplificador realizado;
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A Caodigo de inicializacao do sistema

Abaixo o cddigo de inicializagdo do sistema, utilizando como base as caracteristicas
do amplificador e os resultados reais:

;
2 //iniciando os valores das variaveis do cron metro

3 int miliSegundos = 0;

4 int segundos = O0;

5 int minutos = 0;

6

7 void setup () {

8

9 Serial.begin (9600);

10  while (! Serial){

11

12}

13 Serial.print("Tempo , Corrente , tens o");

14 Serial.printin ("");

15 }

16

17 void loop () {

18 double amp = analogRead (A1);

19  double volt = analogRead (AO0);

20 volt = ((volt/100)/2) —2.98;//C lIculo para encontrar a tens o real

21 amp = ((amp/100)/2) —1.49;//C Iculo para encontrar a corrente real.

22

23  miliSegundos = miliSegundos + 1; // Realizar a contagem do
cronometro em milisegundos.

24 if (miliSegundos >9){

25 miliSegundos = 0;

26 segundos = segundos + 1; // Somar um segundo.
27 }

28 if (segundos>59){

29 segundos = O0;

30 minutos = minutos + 1; // Somar um minuto.

31 }

32

33 Serial.print("0");Serial.print(minutos);Serial.print(":");
34 if (segundos<10){
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35
36
37
38
39
40
41
42
43
44

}

Serial.
Serial.
Serial.
Serial.
Serial.
Serial.
Serial.

Serial.print("0");

print (segundos) ; Serial.print (":") ;
print ("0");Serial.print(miliSegundos) ; Serial.print(" , ");
print(" , ");
print (amp,5) ;
print(" , ");
print(volt,5);
println ("");

45 delay (100);

46 }
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