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REsumO: Este trabalho apresenta a fabricacdo de sensores eletroquimicos de forma simples e com baixo custo a
partir de midias CD-R contendo uma camada refletiva de ouro. Tais midias séo utilizadas para o armazenamento
de dados por longos periodos de tempo devido ao fato de a camada de ouro ser mais resistente do que outros
metais comumente utilizados, como o aluminio. Os eletrodos foram obtidos por meio da transferéncia de um
desenho contendo a geometria desejada para a camada de ouro dos CDs e posterior corrosdo das partes
indesejadas usando uma solucao de ly/iodeto. O dispositivo eletroquimico obtido possui integrados os eletrodos de
trabalho, referéncia e auxiliar, que foram utilizados para as medidas eletroquimicas. A morfologia do sensor
eletroquimico foi caracterizada por meio da técnica de microscopia eletrdnica de varredura, e as imagens obtidas
mostraram uma superficie lisa e homogénea, tipica de eletrodos metélicos. A caracterizagdo eletroquimica foi feita
utilizando a técnica de voltametria ciclica e um par redox padrdo como analitos modelo (FeZ*/Fe3*). Os estudos
indicaram uma dependéncia linear da corrente de pico com a raiz quadrada da velocidade de varredura e um
processo de transferéncia de massa controlado por difusédo, conforme esperado para o par redox modelo utilizado.
Estes resultados sugerem uma performance satisfatéria do eletrodo e viabilizam o uso dos dispositivos
eletroguimicos para aplica¢des analiticas na determinag&o de substancias diversas.

PALAVRAS-CHAVE: caracterizacdo. Dispositivo Eletroquimico. Microfabricacédo. Voltametria.

ABSTRACT: This work describes the simple and inexpensive microfabrication of electrochemical sensors from CD-R
devices that contain a gold reflective layer. These kind of CDs are used for long term data storage because the
gold layer is more resistant than other frequently used metals, such as aluminum. The produced electrodes were
obtained through placing the desired pattern to the gold layer of the CDs. The non-insulated parts were etched
using an ly/iodide solution. The electrochemical device obtained has both working, auxiliary and reference
electrodes integrated. These electrodes were employed for the electrochemical measurements. Surface
investigation of the electrochemical sensor was characterized using scanning electron microscopy technique and
the images recorded showed a smooth and homogeneous morphology, typical of metallic electrodes.
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Electrochemical characterization was performed using cyclic voltammetry technique and a redox probe as model
analytes (Fe2*/Fe3*). Experiments indicated a linear dependence between peak current and square root of scan
rate besides a diffusion-controlled mass transfer process, as expected for the model redox probe used. Based on
the results described here, it indicates a satisfactory performance of the electrode fabricated and enables its use
for analytical applications involving the voltammetric determination of several analytes.

KEYWORDS: Characterization. Electrochemical Device. Microfabrication. Voltammetry.

1 INTRODUGAO

Nos Ultimos anos, os sensores eletroquimicos tem
sido largamente utilizados para o desenvolvimento de
métodos eletroanaliticos. Além de apresentarem
seletividade e sensibilidade, 0s sensores
eletroquimicos podem ser obtidos por meio de
técnicas de fabricacdo simples que permitem boa
reprodutibilidade dos dispositivos. Estes dispositivos
podem ser empregados em aplicacdes diversas, como
monitoramento ambiental, andlise de alimentos, e

diagndsticos clinicos (MOHAMED et al. 2016).

Metodos eletroanaliticos s8o uma alternativa
interessante aos métodos analiticos mais comumente
usados para determinacdo de contaminantes
ambientais, tais como cromatografia liquida, pois
oferecem vantagens que incluem procedimentos mais
simples de preparo de amostras, menores tempos de
andlise e boa seletividade (NAIK & NANDIBEWOOR,
2014). Além disso, técnicas eletroanaliticas séo
eficazes para uso no monitoramento de compostos de
interesse ambiental pois a instrumentacdo requerida
pode ser facilmente miniaturizada, permitindo a
analiticos

construgcdo de sistemas

compactos (OLIVEIRA et al. 2013).

portateis e

A qualidade da deteccdo quando se utilizando de
técnicas eletroanaliticas depende diretamente do
material usado na fabricacdo dos eletrodos de
detecgcdo. Platina e ouro sdo as substéncias mais
utilizados para fabricacdo de eletrodos metélicos. A
preferéncia por estes metais é atribuida a elevada
pureza, boa maleabilidade e inatividade quimica na

presenca da maioria dos reagentes (ANGNES et al.

1999). Entretanto, uma desvantagem destes metais é
0 seu custo elevado. Sensores eletroquimicos
planares de ouro podem ser fabricados por meio do
uso de midias gravaveis e regravaveis (CD-R e CD-
RW). Algumas destas midias de armazenamento
contém uma camada refletiva de ouro de cerca de 50-
100 nm de espessura depositada sobre um substrato
de policarbonato. Essa camada de ouro é mais
resistente a oxidagdo do que outros metais
normalmente usados na fabricagcdo de midias de
armazenamento, como 0 aluminio. Essas midias
podem ser usadas para a fabricagdo de eletrodos de
ouro para aplicagfes em eletroquimica/eletroanalitica
custo mais eletrodos

a um baixo do que

comercialmente mercado

(KIRKPATRICK et al. 2010).

disponiveis no

A aplicac@o de eletrodos de ouro para a analise de
substancias diversas ja € bastante relatada na
literatura, comprovando a eficacia deste material para
aplicacbes analiticas (COLTRO et al. 2004; MATLOU
et al. 2016; WANG et al. 2016). Além disso,
superficies eletrédicas de ouro também sé&o
amplamente utilizadas para estudos em eletroquimica

convencional (SEBARCHIEVICI et al. 2016).

Dessa forma, este trabalho apresenta a fabricacéo de
dispositivos eletroquimicos de ouro a partir de um CD-
R. Os dispositivos obtidos foram caracterizados e sua

viabilidade para aplicacdes analiticas foi avaliada.
2. METODOLOGIA
2.1. FABRICACAO DOS ELETRODOS

A FIG. 1 apresenta uma representacdo das etapas

envolvidas na fabricagcdo do sensor eletroquimico:
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inicialmente o revestimento protetor do CD-R (I) foi
removido usando HNOs P.A. para expor a camada de
ouro (II). Em seguida, o layout dos eletrodos foi
desenhado em um software grafico (Corel Draw),
impresso em uma transparéncia laser (lll) e transferido
para a camada de ouro por meio da técnica de
transferéncia térmica (V). A midia foi entdo exposta a
uma solucdo de lz/iodeto para remoc¢do do ouro ndo
protegido pela camada de toner (V). Por ultimo,
utilizou-se acetonitrila para remocdo do toner e
exposicdo dos eletrodos (VI) (RICHTER et al. 2004).
ApOs essas etapas 0 sensor eletroguimico estava
pronto para uso (VIIl). Na FIG. 2 pode ser observada a
geometria do sensor eletroquimico obtido além das

suas dimensodes.
2.2. REAGENTES E SOLUCOES

Para os experimentos eletroquimicos foi usado como

eletrélito de suporte uma solucdo de KCI 0,5 mol/L.

v
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Um sistema eletroquimico padrdo contendo 1mM de
Fe?*/Fe3* foi empregado como sistema modelo de
analitos (SIARA et al. 2015).

2.3. EXPERIMENTOS ELETROQUIMICOS

A caracterizagdo eletroquimica dos eletrodos foi
realizada por meio de experimentos de voltametria
ciclica (VC) em um potenciostato DropSens pstat 400.
Como eletrodos de trabalho, referéncia e auxiliar
foram usados os eletrodos fabricados a partir do CD-
R.

2.4. CARACTERIZAGAO MORFOLOGICA

A superficie dos eletrodos fabricados foi investigada
por meio de microscopia eletrbnica de varredura
(MEV). Um equipamento JEOL JSM-6380LV foi usado
para obter escalas.

imagens em diferentes
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Figura 1 — llustracé@o das etapas de fabricacdo dos sensores eletroquimicos a partir de CDs-R de our
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Figura 2 — Representacdo do design do eletrodo
desenvolvido e das dimensdes do dispositivo. ER:
eletrodo de referéncia; ET: eletrodo de trabalho e CE:

contra eletrodo.

3. RESULTADOS E DISCUSSAO

3.1 INVESTIGACAO MORFOLOGICA DA

SUPERFICIE DOS ELETRODOS FABRICADOS

A morfologia da superficie dos eletrodos fabricados foi
investigada por meio da técnica de microscopia
eletrdnica de varredura. Na FIG. 3 é apresenta uma
das imagens de MEV obtidas da superficie dos
eletrodos. Conforme observado, os eletrodos
apresentaram uma superficie praticamente lisa e sem
defeitos, tipica de materiais metalicos (WALTER et al.
2016). Além disso, as trilhas existentes para a
gravagdo dos dados na midia puderam ser
visualizadas nas imagens. Essas trilhas podem
aumentar a area superficial e a detectabilidade do

eletrodo.
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Figura 3 — Imagem de MEV obtida dos eletrodos
fabricados. Ampliagdo de 10.000x.

3.2. CARACTERIZACAO ELETROQUIMICA DOS

SENSORES ELETROQUIMICOS

A atividade do dispositivo eletroquimico fabricado foi
avaliada por meio da investigacdo da reversibilidade
do par redox Fe?/Fe3* wusando a técnica de
voltametria ciclica em um meio composto por solucéo
de KCI 0,5 mol/L contendo 1 mmol/L de ferricianeto de
potassio e 1 mmol/L de ferrocianeto de potéssio,
conforme mostrado na FIG. 4A. A raz&o obtida entre
as correntes de pico anddica e catédica foi de
aproximadamente 1. O grafico de corrente de pico
versus a raiz quadrada da velocidade de varredura
apresentou uma relacdo linear, conforme pode ser
observado na FIG. 4B.

reversibilidade da reagdo redox e um processo de

Estes dados indicam a

transferéncia de massa controlado por difusdo, que
estdo de acordo com o esperado para o par Fe?*/Fe3*
(SIARA et al. 2015). Estes dados sugerem uma
performance satisfatéria do eletrodo e habilitam o
mesmo para uso em aplicacfes
eletroquimicas/eletroanaliticas.
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Figura 4 — A) voltamogramas ciclicos obtidos em

diferentes velocidades de varredura usando o par
Fe?*/Fe3* como analitos modelo e B) grafico das
correntes anddica e catddica versus a raiz quadrada
das velocidades de varredura. Condigdes: 1 mmol L*
Fe2*/Fe3* em solugdo de KCL 0,5 mol L1,

4. CONSIDERACOES FINAIS

z

Neste trabalho é apresentada a fabricacdo de
dispositivos eletroquimicos de baixo custo a partir de
midias CD-R. O layout desejado foi inicialmente
desenhado em um software gréafico e os dispositivos
eletroquimicos foram obtidos por meio da técnica de
transferéncia térmica e corrosdo da superficie de ouro
utilizando uma solugcdo de iodo/iodeto. Os sensores
fabricados consistem em um sistema de trés eletrodos
senso um eletrodo de trabalho, um eletrodo de
referencia e um eletrodo auxiliar. A caracterizagédo
eletroquimica dos eletrodos fabricados foi realizada
usando voltametria ciclica e a superficie eletrédica foi
investigada utilizando a técnica de microscopia

eletrbnica de varredura. A superficie do eletrodo

mostrou-se similar aquela observada para eletrodos
metalicos e os experimentos eletroquimicos indicaram
uma boa performance do eletrodo quando o mesmo
foi usado para avaliacdo da reversibilidade do par
redox ferricianeto/ferrocianeto. Os resultados obtidos
indicaram uma boa performance do eletrodo
desenvolvido e viabilizam o seu uso para aplicacdes
eletroanaliticas/eletroquimicas mais direcionadas. A
proxima etapa do trabalho sera a utilizacdo dos
dispositivos desenvolvidos para aplicacdes analiticas

na determinacdo de contaminantes ambientais.
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