NOTA TECNICA

CONSTRUCAO DE UM POTENCIOSTATO/GALVANOSTATO DE BAIXO CUSTO PARA ELETROSSINTESE
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The construction of a low cost, high power potentiostat/ galvanostat for electrosynthesis is described,
capable to provide up to +100 VDC and 1 Amp. An analog to digital converter and a 3 1/2 digit
liquid cristal display allows the measurement of the selected voltage or current, as well as the voltage
applied to the working or auxiliary electrodes, and the current flowing through the cell.
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INTRODUGAO

Em estudos eletroquimicos, quer mecanisticos quer sintéti-
cos, o controle preciso do potencial do eletrodo de trabalho é
um fator fundamental para o sucesso dessas investigagdes. O
desenvolvimento dos potenciostatos nas ultimas décadas per-
mitiu atingir grandes avangos na eletroquimica e, certamente,
a eletrossintese organica foi uma das dreas mais beneficiadas.

Apesar de Haber! ter demonstrado em 1898 a importancia
do potencial eletrédico no controle do curso das reagdes ele-
troquimicas organicas, vdrios pesquisadores? empenharam-se
em aplicar técnicas eletroquimicas em sintese orgénica sem o
necessdrio controle do potencial do eletrodo por falta de equi-
pamento, o que muitas vezes o levava. misturas complexas de
dificil separagdo. A disponibilidade de potenciostatos/galva-
nostatos capazes de fornecer altas tensées e correntes renovou
o interesse por essa drea, ao nivel de laboratdrio, resultando
em virias aplicagdes industriais3.

Nossa necessidade em possuir alguns potenciostatos/ gal-
vanostatos devido ao uso intensivo em macro eletrdlises nos
levou a construgdo de um aparelho de baixo custo para tal
finalidade.

Devido ao fato de que em sinteses orgénicas normalmente
se emprega solventes n3o aquosos, era importante que este
equipamento pudesse fornecer altas tensdes (100V) ao eletro-
do auxiliar, assim como correntes de até 1A. Cabe ressaltar
que circuitos descritos na literatura®%6 nio atendem a tensio
acima citada.

Como a relagéo custo/beneficio obtida foi excelente, acha-
mos de interesse divulgar este equipamento que poderd ser
util para outros grupos atuantes nesta drea. Assim sendo, o
circuito eletrénico € apresentado de forma detalhada de modo
a permitir sua reprodugdo por parte de qualquer pesquisador
que tenha um apoio na parte eletrdnica.

DESCRICAO DO CIRCUITO

O circuito eletrénico é constituido por quatro partes: am-
plificador de instrumentagio de poténcia, voltimetro/amperi-
metro digital (figura 1) e fonte de alimentagdo (figura 2).

O amplificador de istrumentagdo’ é formado pelos ampli-
ficadores opreracionais CI1 a CI3. A diferenga de potencial
ou a corrente desejada para a eletrdlise podem ser ajustados
pelo potenciémetro P1 (10 voltas) e a polaridade (processo
anédico ou catédico) pela chave CH1. Cabe ressaltar que o
circuito integrado CI2, assim como os componentes RS, R6,
D3, D4, C3 e C4 foram montados numa pequena placa de
circuito impresso padrio e acomodados num pequeno gabinete
de aluminio que deve ficar o mais préximo possivel do ele-
trodo de referécia. Este médulo consiste num casador de im-
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pedancias apresentando uma resisténcia de entrada de aproxi-
madamnete 2 x 108Q. Caso haja necessidade de uma resistén-
cia de entrada mais elevada, o circuito integrado CI2 (LM
741) pode ser substituido por um LM 13741 ou equivalente$
que aumenta este valor para 5x10!1Q. Os cabos de interliga-
¢a0 entre este médulo e o eletrodo de referéncia devem ser
blindados e curtos. O ultimo estdgio (CI3) do amplificador de
instrumentagdo soma os sinais fornecidos pelos dois amplifi-
cadores operacionais CI1 e CI2 e alimenta a entrada do am-
plificador de poténcia com a tensdo necessdria para garantir
a diferenga de potencial entre o eletrodo de trabalho e o de
referéncia, pré selecionada através de P1.

O préximo circuito é um amplificador linear simétrico, for-
mado pelos transistores Q1 a Q10%, capaz de fornecer em sua
saida até $£110V e 1A. O ajuste de simetria deve ser efetuado
nos trimpots P7 ¢ P8 de forma a se ter uma partigao equitativa
da tensdo de alimentag@o sobre os transistores de saida (Q7 a
Q10). Estes transistores foram montados sobre dois dissipado-
res que foram fixados fora do gabinete do aparelho, na parte
traseira, para garantir uma melhor ventilagdo. A distribuigo
destes quatro transitores nos dois dissipadores foi feita da se-
guinte forma: Q7 e Q8 num dissipador, Q9 e Q10 no outro.
As chaves CH3 e CH4 permitem converter o potenciostato em
galvanostato e desconectar o estigio de poténcia do eletrodo
auxiliar, respectivamente.

O voltimetro/amperimetro digital contém um conversor
A/D (CI4)10 ¢ um conjunto de 3 1/2 digitos de cristal liquido
(DP1). A calibragéo deste conversor é feita via o trimpot P6
de modo que os digitos indiquem corretamente uma tensao de
referéncia aplicada na sua entrada. A chave CH2 comuta a
entrada do instrumento permitindo a leitura da tensao ou cor-
rente pré ajustada por P1, assim como as tensdes nos eletro-
dos de trabalho (com relagdo ao de referéncia) e auxiliar. Ao
mesmo tempo, a chave CH2 também energiza o ponto decimal
mais adequado para cada tipo de leitura. Jd a expansio da
escala do instrumento, por um fator de 10, é feita pela chave
CH3 sempre que o aparelho passar da fungdo de potenciostato
para a de galvanostato.

A ultima parte do circuito eletrdnico é a fonte de alimen-
tagdo, cujo esquema estd apresentado na figura 2. Trata-se de
3 fontes independentes, sendo que a primeira alimenta o am-
plificador de poténcia com *110VCC, a segunda alimenta o
voltimetro/amperimetro com 8VCC estabilizados por CIS!! e
a terceira alimenta o amplificador de instrumentagio com
15VCC estabilizados por CI6 e CI71l. Se desejado, pode-se
usar um unico transformador com 3 enrolamentos secunddrios
independentes, assim como, com dois enrolamentos primarios
para permitir o uso do aparelho tanto com 110CVA ou
220VCA. Existem ainda 5 leds: LD1 indica se o aparelho estd
ligado, LD2 e LD3 indicam se o processo eletrolitico selecio-
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Diagrama eletrénico do potenciostato/galvanostato.

Figura 1
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nado por CH1 ¢ anédico ou catédico e os leds LD4 e LDS
indicamm se a safda do amplificador de poténcia estd ou néo
conectada ao borne do eletrodo auxiliar.

A montagem dos componentes foi efetuada sobre placas de
circuito impresso padrdo que foram alojados num gabinete
metdlico aterrado.
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Figura 2 - Fonte de alimentagdo

CONSIDERACOES GERAIS

A construgéo do aparelho se mostrou muito simples e acre-
ditamos que n#o seja necessdrio um grande conhecimento de
eletrnica para construi-lo. Alguns cuidados devem ser toma-
dos durante a operagdo deste aparelho:

- Nao tocar no eletrodo auxiliar se a chave CH4 estiver li-
gada, uma vez que neste eletrodo o aprarelho pode forne-
cer tensdes de até 110VCC que representam perigo de cho-
que elétrico.

- Néo permitir um curto circuito entre o eletrodo auxiliar e
o de trabalho, pois os transistores de saida (Q7 a Q10) po-
derdo se danificar antes que o fusivel F1 tenha tempo de
se queimar.

- Conectar um fio terra ao terminal terra do aparetho (ele-
trodo de trabatho). Sem esta conexdo o aparelho, além de

. possuir menor protegdo contra choques elétricos acidentais,
pode apresentar instabilidades nas tensGes/correntes sele-
cionadas para a eletrdlise.
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LISTA DE COMPONENTES

Resistores: (Q, 1/4W, 5%)
R1,R2- 2K2

R3,R6- 4K7

R4,R10,R11- 10K

R5,R15- 47K

R7,R9- 82K

R8- 820K

R12- 100K

R13- 24K

R14- IM

R16,R17- 120K

R18,R19,R20,R21- 20K

R22- 27K

R23,R24- 2K7/1W

R25,R26- 15/1W

R27,R28,R29,R30- 1/5W

R31- 1/20W

R32,R33- 1K2/0,5W

P1- potenciometro linear
25K, 10 voltas

P2- trimpot 10K

P3,P4- trimpot 22K

P5- trimpot 220K

P6- trimpot 1K

P7,P8- trimpot 6K8

Transistores
Q1,Q4- 2N5415
Q2,Q3- 2N3440
Q5- 2N6211

Q6- 2N3585
Q7,Q9- MJ15022
Q8,Q10- MJ15023

Dissipadores

Sem? p/Q3-Q6,CI5-CI7
200 cm” p/Q7-Q10

REFERENCIAS

Capacitores

C1-C6,C9,C15,C16,C18,C22,
C23-0,1pF/250V

C7- 1000pF/400V

C8- 100pF/400V

C10- 0,01uF/250V

C11- 0,47uF/250V

C12- 0,22uF/250V

C13,C14-750uF/250V

C17,C20,C21- 2200uF/25V

C19,C24,C25- 3,3uF/35V

Diodos

D1,D2- Zener 3V9/400mW
D3,D4- Zener 9V1/1W
D5,D6,D11-D19- 1N4004
D7-D10- SK3/04

Leds

LD1-LD4- Smm vermelho
LDS5- Smm verde
Circuitos integrados
CI1-CI3- LM 741

CI4- ICL 7106

CI5- 7808

CI6- 7815

CI7- 7915

DP1- FEO 201
Transformadores

TR1- 110V-2x80V 1,2A
TR2- 110V-2x12V 250mA
TR3- 110V-2x16V 500mA
Diversos

CH1- chave 2x2

CH2- chave 2x3

CH3- chave 3x2 250V/5A
CH4- chave 2x2 250V/5A
CHS- chave 1x2 250V/5A
F1- fusivel 2A
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