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Abstract

Physical and chemical effect of the pre-treatment on
various types of electrodes using cyclic voltammetry
technique.

The application of a cleaning protocol and
pretreatment for Electrodic surfaces is critical to
obtain active areas and reproductible results.

Introducao

Neste trabalho pretendeu-se estudar o efeito de
diferentes pré-tratamentos na resposta
eletroquimica dos eletrodos de trabalho (WE) de
carbono vitreo (CV), ouro (Au) e platina (Pt). Para
tal investigou-se a influéncia de PTs fisico (PT1),
quimico (PT2), eletroquimico (PT3) e da
combinacao destes PT1-PT3, PT2-PT3, PT1-PT2,
PT1-PT2-PT3, na superficie dos eletrodos (WE),
frente a diferentes sistemas redox, antes e apds os
PTs, pela técnica de voltametria ciclica (VC).

Resultados e Discussao

As medidas eletroquimicas foram realizadas em um
potenciostato / galvanostato AUTOLABPGSTAT
128N da Metrohm, controlado pela interface Nova
1.12, e uma célula eletroquimica de trés eletrodos,
sendo estes o WE (CV,Au,Pt), o eletrodo de
referéncia de calomelano (ESC) e uma rede de
platina como contra eletrodo, em sistema desareado
com Nz e Ar.

Foram obtidos de 20 a 100 ciclos para cada
velocidade, a saber: 1, 5, 10, 20, 30, 50, 100 mV.s™,
antes e apos cada PT proposto, em diferentes
sistemas redox.

A janela de potencial de cada eletrodo foi avaliada
em solucao desareada de LiClO4 0,5 mol.dm= A
eficiéncia dos pré-tratamentos propostos foi
avaliada com base na resposta eletroquimica obtida
para cada protocolo em relacéo aos sistemas redox,
nas concentragées 102 mol.dm3 e 103 mol.dm-3.:

a) [FeCNg]**4* 102 mol.dm3;

b) Ru(NH3)s3*/2* 103 mol.dm3;

c) IrCle?3- 1072 mol.dm-3.

Figura 1. Voltamograma ciclico do EDR de carbono
vitreo, desareado com Ar, a 50 mV.s' em: (A)
solugéo [FeCNe]*** 102 mol.dm + KCI 0,5 mol.dm-
3, antes e depois do PT1-PT2-PT3; (B) em solugao
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LiClO4 0,5 mol.dm3, apés PT1-PT2-PT3, para
determinar a janela de potencial.

Tabela 1. Valores dos potenciais e correntes de
pico anddicos e catédicos, para 50 determinagoes,
em VC, obtidos para o eletrodo de Carbono Vitreo.

[Fe(CN)g]3*/** 10~ 2mol.dm™3 + KCl
0,5 mol.dm™3
Carbono Sem Apds
tratamento tratamento
Eesc=+0,21V . ,
AE, tpa AE, tpa
50 mV.s™ (VIECS) Ipc (VIECS) Ipc
P1 0,141 0,84 0,114 0,88
P2 0,172 0,83 0,145 0,89
P3 0,115 0,89 0,103 0,91
P1-P2 0,156 0,82 0,127 0,91
P1-P3 0,118 0,87 0,0965 0,95
P2-P3 0,147 0,85 0,128 0,85
P1-P2-P3 0,121 0,88 0,0994 0,93

Conclusoes

Através dos resultados obtidos notou-se uma
mudanga significativa na area ativa do eletrodo de
acordo com o protocolo de limpeza e PT aplicado. O
estudo sistematico permitiu avaliar, para cada
finalidade estudada, quais sdo os melhores
procedimentos para a ativacdo e aumento da area
superficial, com intuito de garantir maior
reprodutibilidade.

Sendo que os melhores resultados foram obtidos na
associagdo PT1-PT2-PT3, PT1-PT3 e PT2-PT3. A
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partir dos resultados, foram feitos protocolos
adequados para cada situagao e finalidade.
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