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Introducao

Segundo Suzuki', nos anos 70 e 80 iniciaram-se os
principais  trabalhos com  tecnologias de
microfabricagdo e microeletrbnica no sentido de
fabricar transdutores, sensores e biossensores
eletroquimicos. Porém, sé nos anos 90 é que estas
ganharam expressivo destaque. Nesta mesma
época, a tecnologia baseada em “silk-screen” passa
ter relevancia, principalmente na fabricacdo de
dispositivos hibridos.

Concomitantemente, surge o desafio de miniaturizar
os eletrodos de trabalho, de referéncia e auxiliar em
uma mesma pastilha (chip). Como resultado, obtém-
-se sensores com indmeras vantagens: dimensdes
reduzidas, menor volume de amostra a analisar e
maior grau de integragdo®. Porém, a minimizagao
dos eletrodos de referéncia em substrato de silicio
prossegue em estudo.

Portanto, considerando que, atualmente, os filmes
de AgCl sdo depositados através das técnicas
amperométricas ou voltamétricas®. Neste trabalho
apresentaremos um método para obtencdo do
eletrodo de referéncia Ag/AgCl utilizando deposicao
eletroquimica galvanica. Este método permite
controlar com eficacia o tempo de eletrodeposicao e
a densidade de corrente.

Resultados e Discussao

Os eletrodos foram cortados a partir de uma lamina
de silicio com 10 nm de titdnio e 100 nm de ouro,
depositados por “sputtering”. Mais tarde, esses
eletrodos foram fixados em uma fita adesiva com
um recorte de area igual a 4x10® cm?. Apds fabricar
os eletrodos realizamos uma limpeza padrdo com
alumina coloidal (0,05 pm), &lcool, acetona, agua
D.l. e secagem em nitrogénio ultrapuro.

Utilizando o galvanostato desenvolvido por Igarashi
baseado nos trabalhos de Ohlweiler’, depositamos
prata com a densidade de corrente de -13 mA cm?®
por 20 min. em solucdo de AgNOs (0,1 mol I'') com
10% de NH,OH agitada a 400 rpm. Na sequéncia,
aplicamos 0,4 mA cm™® por 30 min. em solugdo de
HCI (0,1 mol I'1) sob mesma agitacédo para depositar
ClI sobre prata e formar o filme espesso de AgCl.

O filme AgCI recém-depositado foi guardado a seco
por um dia e depois condicionado em solucao
fisiolégica por trés dias. Com este procedimento
obteve-se pseudo-eletrodos de referéncia Ag/AgCl
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com 6tima estabilidade quimica (ndo se observou
alteracdo no filme AgCl — microscopico 6tico 5x),
minima histerese (4 a 6 mV), boa reversibilidade
(por voltametria ciclica -0.5 a 0.5 V, observa-se um
perfil linear redox), reduzida degradagédo no tempo e
maxima sensibilidade a resposta de cloretos.

Figura 01. Microscopio o6tico 5x, flme Ag/AgCl em
a) recém-depositado e b) apds condicionamento.

Observou-se a ocorréncia de defeitos puntuais que
sdo comentados por Almeida®. O filme condicionado
tem caracteristicas interessantes para a formagao
de pseudo-eletrodos de referéncia Ag/AgCl.

Conclusoes

O método proposto de obtengao do pseudo-eletrodo
de referéncia por deposicao eletroquimica galvanica
indica que o mesmo é promissor. Em laboratério, foi
possivel controlar a espessura, estudar a
estabilidade quimica e inferir sobre a relagdo da
densidade de corrente com a homogeneidade e
aderéncia do filme de AgCIl. Sob o ponto de vista
industrial, & possivel estabelecer um processo de
fabricagdo bem determinado com 6&timo custo-
beneficio e reduzido acumulo de efluentes tdxicos
no meio ambiente.
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