Bt
UnB

UNIVERSIDADE DE BRASILIA
INSTITUTO DE QUIMICA

Marco Antonio Marques Miranda Junior

Restauracao e interfaceamento de um monocromador de rede mével para

utilizagdo em atividades de ensino de instrumentacéo analitica

BRASILIA, DF
2023



Restauracao e interfaceamento de um monocromador de rede movel para

utilizacdo em atividades de ensino de instrumentacédo analitica

Projeto de trabalho de conclusdo do
curso de Bacharelado em Quimica
apresentado ao Instituto de Quimica
da Universidade de Brasilia como
requisito de obtencdo do titulo de
Bacharel em Quimica.

Orientador: Prof. Dr. Alexandre

Fonseca

BRASILIA, DF

2023



RESUMO

Este trabalho visa a restauracéo e reutilizagcdo de um monocromador de rede de
difragcdo movel para emprego no laboratorio de ensino de instrumentacao
analitica do Instituto de Quimica da Universidade de Brasilia. Muitos
instrumentos analiticos, como os espectrofotdmetros para medidas de absor¢ao
molecular na regido do visivel, sofreram transformacdes significativas nos
tltimos anos e acabaram sendo substituidos por instrumentos mais modernos e
eficientes. Entretanto, equipamentos antigos podem auxiliar no ensino dos
fendmenos fisico-quimicos envolvidos em uma analise, além de colaborar para
a compreensao do funcionamento do préprio instrumento, uma vez que, por
estarem em desuso, podem ser abertos e explorados internamente para
visualizacdo de seus componentes. De fato, o laboratorio de ensino de quimica
analitica do 1Q-UnB dispde de um monocromador que permite a movimentacao
manual da rede de difracéo e o ajuste das fendas de entrada e saida de radiagéo,
além da visualizacdo da radiacdo dispersa com seus diferentes comprimentos
de onda na regido visivel. Contudo, a obtencdo de um espectro a partir deste
monocromador é dificultada, pois ha a necessidade de aquisicdo das respostas
de intensidade de luz para cada comprimento de onda de maneira manual e
individual, j& que o equipamento € antigo e ndo permite a comunicagdo com um
computador. Considerando estes aspectos, no presente projeto de TCC foi
utilizado um microcontrolador Arduino UNO ® para permitir a comunicacéo do
equipamento com um smartphone. Um motor de passos foi acoplado ao
mecanismo de movimentacdo da rede de difracdo, permitindo estabelecer uma
relacdo entre a posicao da rede, e seu comprimento de onda projetado na fenda
de saida, com a quantidade de passos dada pelo motor, 0 que possibilitou a
aquisicdo de espectros de maneira automética. Estudos realizados com
solugcées de KMnO4 mostraram que espectros com resolucao de 1,0 nm podem
ser obtidos na faixa de 430 nm a 630 nm de maneira eficiente e os resultados se
assemelham aqueles obtidos com um instrumento comercial de rede fixa e

arranjo de diodos.

Palavras-chave: Espectrofotometria, Instrumentacao analitica,

Microcontroladores.



ABSTRACT

This work aims at the restoration and reuse of a movable diffraction grating
monochromator for use in the analytical instrumentation teaching laboratory at
the Institute of Chemistry of the University of Brasilia. Many analytical
instruments, such as spectrophotometers for measuring molecular absorption in
the visible region, have undergone significant transformations in recent years and
have been replaced by more modern, fast, and efficient instruments. However,
besides their historical value, many old pieces of equipment can assist in teaching
the physicochemical phenomena involved in an analysis and contribute to the
understanding of the instrument's operation itself. Since they are no longer in use,
they can be opened and explored internally to visualize their components. In fact,
currently, the analytical chemistry teaching laboratory at IQ-UnB has a
monochromator that allows manual movement of the diffraction grating,
adjustment of the input and output radiation slits, and visualization of dispersed
radiation with its different wavelengths in the visible region. However, obtaining a
spectrum from this monochromator is challenging because it requires manually
acquiring the light intensity responses for each wavelength. This is due to the fact
that the equipment is old and does not allow communication with a computer.
Considering these aspects, in this undergraduate thesis project, an Arduino
UNO® microcontroller was used to enable communication between the
equipment and a smartphone. A stepper motor was attached to the diffraction
grating's movement mechanism, establishing a relationship between the grating's
position and its projected wavelength on the output slit with the number of steps
given by the motor. This allowed the acquisition of spectra automatically. Studies
conducted with potassium permanganate solutions showed that spectra with a
resolution of 1.0 nm could be efficiently obtained in the range of 430 nm to 630
nm using the restored instrument, and the results are similar to those obtained

with a commercial fixed grating and diode array instrument.

Keywords: Spectrophotometry, Analytical instrumentation, Microcontrollers.
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Introducao

A instrumentacao analitica desempenha um papel fundamental no avanco
cientifico e tecnoldgico em diversas areas, desde a quimica e fisica até a biologia
e ciéncias ambientais. Um dos principais componentes da instrumentacéo
analitica € o monocromador, um dispositivo utilizado para selecionar uma
determinada faixa de comprimentos de onda da luz (SKOOG; WEST; HOLLER,
2015). Essa capacidade de sele¢do é essencial em muitas técnicas de andlise,
como a espectrofotometria, que € amplamente utilizada em laboratérios de

pesquisa, industrias e instituicdes de ensino.

No entanto, o acesso a equipamentos de alta qualidade para atividades
de ensino de instrumentacao analitica muitas vezes € limitado devido a restricoes
financeiras. Além disso, alguns equipamentos podem estar desatualizados ou
danificados, como é o caso no presente trabalho, o que dificulta ainda mais o
ensino efetivo das técnicas e conceitos relacionados. Nesse contexto, a
restauracdo de um instrumento antigo pode representar uma solu¢ao promissora
para suprir tais limitacdes, oferecendo aos estudantes a oportunidade de

aprender de forma prética e envolvente (FERNANDES, 2020).

O presente trabalho prop6s a restauracdo e o interfaceamento de um
monocromador de rede movel, com o objetivo de torna-lo uma ferramenta
funcional e adequada para atividades de ensino em instrumentagéo analitica. A
ideia central é aproveitar os avancos tecnoldgicos recentes, especialmente na
area de dispositivos moveis, para transformar um equipamento obsoleto ou

danificado em uma plataforma acessivel e eficiente para o aprendizado.

A restauracdo do monocromador envolve uma andlise cuidadosa de seus
componentes, identificando pecgas danificadas ou desgastadas reparo e
substituicdo. Além disso, foram realizados testes de funcionamento e calibracao

para garantir a precisédo e a confiabilidade dos resultados obtidos.

Em seguida, foi realizado o interfaceamento do monocromador com
dispositivos moveis, como smartphones ou tablets, utilizando-se aplicativos e
sensores disponiveis comercialmente. Esse processo de interfaceamento

permitira que os usuarios controlem e monitorem o monocromador por meio de



uma interface intuitiva e amigavel, facilitando assim a compreensao de alguns

principios da instrumentacéo analitica.

Além do aspecto pratico, a restauracdo e o interfaceamento do
monocromador de rede movel apresentam um potencial significativo para
aprimorar a experiéncia educacional dos estudantes. A possibilidade de utilizar
dispositivos méveis como parte integrante do processo de aprendizado estimula
0 engajamento dos alunos e permite que eles explorem conceitos teoéricos de
forma experimental e interativa (FERNANDES, 2020). Essa abordagem
inovadora também pode contribuir para o desenvolvimento de habilidades
tecnoldgicas e promover a integracao de diferentes areas, como Fisica, Quimica
e Ciéncia da Computacédo (CARVALHO, 2018).

1. Fundamentacéo teorica

Neste item, serd apresentado uma sintese acerca da espectrofotometria
e aspectos relevantes para que se compreenda melhor o funcionamento do

equipamento e as possibilidades de uso em atividades de ensino.

1.1 - Espectrofotometria na regido visivel

A espectrofotometria se baseia em medidas quantitativas de propriedades
Oticas de materiais por uma faixa de comprimentos de onda que inclui as regides
espectrais do ultravioleta, visivel e infravermelho. As medidas abarcam
transmitancia, absorbancia, emitancia, reflectancia, espalhamento e
fluorescéncia, sendo uma técnica de vasta contribuicdo para a ciéncia e
tecnologia (GORE, 2000).

A luz € uma forma de radiacéo eletromagnética, sendo, usualmente, uma
mistura de ondas com diferentes comprimentos de onda. O comprimento de
onda da luz, expresso pelo simbolo A, € definido como a distancia de duas cristas
(ou vales) de uma onda, medida na direcdo de sua progressao. A unidade
comumente utilizada é o nandmetro (nm, 10° m) (GORE, 2000; HALLIDAY;
RESNICK; WALKER, 2006). A luz sensivel ao olho humano é chamada de luz
visivel. Cada cor detectada corresponde a uma banda de comprimento de onda

entre 400-700 nm. A espectrofotometria, em suas diversas aplicacées, é



geralmente referida as regides do ultravioleta (UV, 185-400 nm), visivel (Vis, 400-
700 nm) e infravermelho (IV, 700-15000 nm) do espectro de radiacdo
eletromagnética, representadas na Figura 1, sendo os dois primeiros 0s mais
recorrentes em praticas de laboratério (GORE, 2000; HOLLER; SKOOG;
CROUCH, 2009).

Figura 1 - Representacgéo simplificada do espectro da regido do visivel
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Fonte: GORE, 2000.

O comprimento de onda da luz é inversamente proporcional a sua energia
(E), de acordo com a equacédo 1 (HALLIDAY; RESNICK; WALKER, 2006):

E =ch/A (1)

onde c denota a velocidade da luz e h a constante de Planck. Entretanto, a
radiacdo ultravioleta possui maior energia que a visivel, e esta possui maior
energia que a radiacao infravermelha. Luzes de certos comprimentos de onda
podem ser seletivamente absorvidas por uma substancia, de acordo com sua
estrutura molecular (HALLIDAY; RESNICK; WALKER, 2006).

A absorc¢édo da energia da luz ocorre quando um féton incidente carrega
energia igual a diferenca de energia entre dois estados permitidos dos elétrons
de valéncia; o féton promove a transicdo de um elétron de um estado de menor
energia para um de maior. O elétron perde energia por um processo de radiacao
térmica e retorna ao estado inicial (HALLIDAY; RESNICK; WALKER, 2006). Um
espectro de absorcao € obtido pelas sucessivas mudancas de comprimento de
onda da luz monocromaética incidente na substancia, ratificando a mudanca de
absorcdo de luz. O espectro apresenta, normalmente, a plotagem de

comprimento de onda (geralmente nm ou um) no eixo das abscissas e o grau de



absorcdo (transmitancia ou absorbancia) no eixo das ordenadas (SKOOG;
WEST; HOLLER, 2015; HARRIS; LUCY, 2005).

O uso mais difundido da espectroscopia UV e visivel (UV-Vis) é na
determinacdo quantitativa de espécies absorventes (croméforos), conhecido
como espectrofotometria. Os métodos espectrofotométricos que medem
absorcao residem em duas leis basicas que combinadas sdo conhecidas como
a lei de Beer-Lambert (SKOOG; WEST; HOLLER, 2015; HARRIS; LUCY, 2005).
A lei de Lambert estabelece que a fracdo de luz absorvida por um meio
transparente homogéneo independe da intensidade da luz incidida, e cada
camada deste meio absorve igual fracdo da luz que passa por elas. Isso leva a
uma queda exponencial da intensidade da luz ao longo do caminho 6ptico na
amostra, que pode ser expresso matematicamente como pela equacgéo 2
(GORE, 2000).

logio (lo/1) = k& (2)

em que lo é a intensidade da luz incidente, | € a intensidade da luz transmitida, {
€ o tamanho do caminho Optico na cubeta do espectrofotdbmetro e k € uma
constante para o meio, que € decifrada pela lei de Beer (SKOOG; WEST,;
HOLLER, 2015; HARRIS; LUCY, 2005). A lei de Beer enuncia que a quantidade
de luz absorvida € proporcional ao niumero de moléculas do cromoforo em que
a luz incide. Ou seja, a constante k €& proporcional a concentragdo (c) do
cromoforo: k = ec, sendo ¢ € o coeficiente de absorcdo molar, préprio do
cromoéforo, e numericamente igual a absor¢cdo de uma solucdo molar em
caminho optico de 1 cm (GORE, 2000). Portanto, a expressdo combinada da lei
de Beer-Lambert € descrita pela equacédo 3 (SKOOG; WEST; HOLLER, 2015;
HARRIS; LUCY, 2005).

logio (lo/l) = ect (3)
O termo logio (lo/lI) € chamado de absorbéncia (A), portanto:
A=¢ect (4)

A passagem de luz pela cubeta pode ser descrita em termos de transmitancia,

geralmente expressa em porcentagem:
(T): T = /lo (5)
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Nota-se que apenas a absorbancia € linearmente proporcional a
concentracdo do analito, mas a correlagdo com a transmitancia se da pela
equacdo 6 (SKOOG; WEST; HOLLER, 2015; HARRIS; LUCY, 2005).

A =logio (1/T) ou A = -log1oT = log (lo/l) (6)

Para o instrumento em questdo, faz-se uso de um monocromador que
utiliza umarede de difracdo para separar comprimentos de onda especificos que
serdo dirigidos para a fenda de saida. Essa sele¢cdo ocorre ao girar a rede, que
pode variar continuamente ao longo de uma faixa do espectro. Pela simplicidade
com que o comprimento de onda pode ser mudado, tanto analises que
necessitam de varredura do espectro quanto comprimentos de onda fixos podem

ser executados.

A Figura 2 exibe um esquema de um monocromador de rede analogo ao
utiizado neste trabalho. A radiacdo da fonte luminosa € introduzida no
monocromador pela fenda de entrada e atinge um espelho céncavo, dando
origem a um feixe paralelo em direcdo a rede de difracdo (SKOOG; WEST;
HOLLER, 2015). A esquematizacao ilustra dois comprimentos de onda 11 e A2,
sendo o primeiro maior que o segundo. As linhas tracejadas representam o
caminho da radiacdo de comprimento de onda maior. A rede difrata a radiacéo

de A2 com angulo mais agudo em relagéo a Ai.

Figura 2 - Representacdo de um monocromador de rede
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A compreensdo dos principios basicos da espectrofotometria com
monocromadores de rede mével é essencial para apreciar a evolucdo dos
instrumentos ao longo do tempo. Explorar os instrumentos do passado ndo
apenas nos permite tracar a trajetéria do desenvolvimento tecnolégico, mas
também abre portas para a utilizacdo criativa desses artefatos no ensino,
proporcionando uma perspectiva tangivel das raizes da andlise espectral e suas

aplicacbes contemporéaneas.

1.2 - Instrumentos descontinuados: valor histérico e possibilidades de uso
para o ensino

A evolucdo das estratégias e desenvolvimento tecnol6gico permite,
atualmente, resgatar instrumentos descartados e adapta-los para fins didaticos
em aulas experimentais. Por exemplo, adequar um microcontrolador conectado
a um aplicativo de smartphone a um instrumento de medi¢gédo possibilita tanto a
averiguacdo da forma de funcionamento do aparato quanto a obtencdo e

interpretacdo de dados de maneira acessivel e facilitada.

A utilizacdo de instrumentos antigos e descontinuados no ensino da
guimica experimental é de suma importancia e traz consigo uma relevancia
inegavel. No vasto campo da ciéncia, especialmente no ambito da quimica, a
experimentacdo assume um papel fundamental no desenvolvimento do

conhecimento e na compreensédo dos fendmenos naturais (CARVALHO, 2018).

Nesse contexto, 0os espectrofotdbmetros antigos e em desuso emergem
como pecas valiosas para o processo de aprendizagem dos estudantes de
guimica. Esses instrumentos, mesmo sendo considerados obsoletos em
comparacao com as tecnologias mais recentes, carregam consigo um legado

histdrico e uma carga simbdlica que ndo podem ser negligenciados.

Ao utilizar esses espectrofotdmetros antigos, os alunos sao imersos em
uma experiéncia que transcende a mera obtencao de dados quantitativos. Eles
sao levados a compreender o percurso trilhado pela ciéncia ao longo dos anos
e a valorizar a evolugdo das técnicas e metodologias analiticas (MELO;
OLIVEIRA; SOUZA, 2019). Essa aprecia¢ao historica contribui para a formacéo

de uma visdo critica e contextualizada da ciéncia, permitindo aos estudantes

12



compreenderem as bases e fundamentos que sustentam as tecnologias atuais
(DOS SANTOS; DE MENEZES, 2020).

Além disso, a utilizacdo desses instrumentos antigos oferece aos
estudantes a oportunidade de enfrentar desafios e desenvolver habilidades
praticas essenciais. A calibracdo meticulosa, a manipulacdo cuidadosa dos
componentes e a interpretacao criteriosa dos resultados demandam atencéo aos
detalhes e um pensamento analitico apurado. Essas competéncias sao
indispensaveis para a formacao de futuros profissionais no campo da quimica e
auxiliam na consolidacdo do método cientifico como uma abordagem rigorosa e

sistematica.

Outro aspecto relevante € a conscientizacao dos estudantes em relacao
a importancia da sustentabilidade e do reaproveitamento de recursos. Ao utilizar
espectrofotdmetros antigos e descontinuados, a necessidade de preservagao e
manutencdo desses equipamentos ganha destaque, fomentando a

responsabilidade ambiental e o senso de preservacdo do patrimdnio cientifico.

Portanto, a utilizacdo de instrumentos antigos no ensino da quimica
experimental, como os espectrofotbmetros antigos e descontinuados, vai além
da mera pratica laboratorial. Ela promove uma compreensdo histérica, o
desenvolvimento de habilidades praticas, a consolidacdo do método cientifico e
a conscientizagdo ambiental. Esses aspectos convergem para uma formacgéo
mais completa e enriquecedora, preparando os estudantes para os desafios e

as demandas da ciéncia contemporanea.

Baseando-se nesse conjunto de informacbes, forma delineados os
objetivos geral, especificos e a metodologia deste Trabalho de Conclusédo de

Curso.

2. OBJETIVOS

O presente trabalho teve por objetivo restaurar um antigo monocromador
manual de rede mdvel para sua utilizacdo no ensino de quimica analitica
instrumental, assim como realizar o seu controle, via smartphone, para a

obtencao de espectros de substancias.
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2.1 - OBJETIVOS ESPECIFICOS

e Avaliar as condicdes mecanicas do aparato e realizar a substituicdo de
pecas quando necessaria;

e Acoplar um motor de passos ao mecanismo de movimentacdo da rede de
difracdo que permita correlacionar o nimero de passos do motor com o
comprimento de onda da radiacéo na fenda de saida do instrumento;

e Controlar o sistema por via remota (Arduino/smartphone);

e Construir e acoplar ao monocromador restaurado uma fonte de radiacao
baseada em diodo emissor de luz (LED) branca;

e Montar um sistema de deteccdo com suporte para cubeta e fotodiodo de
boa sensibilidade para realizacdo da aquisicdo de espectros;

e Avaliar a possibilidade de uso do instrumento restaurado na obtencao de
espectros de solugcbes aquosas de substancias coloridas como o

permanganato de potassio.

3. Metodologia

Na sequéncia, sera explicitado o estado em que se encontrava o0
equipamento objeto de recuperacao e, descrito o processo de restauracao; de
acoplamento do motor de passos; a calibracdo do comprimento de onda; o
preparo de solugdes para a testagem do equipamento; o interfaceamento por

aplicativo de smartphone.

3.1 - Estado inicial do monocromador

As Figuras 3, 4 e 5 mostram fotografias do monocromador do modelo MP-
1018 disponivel no laboratério de ensino do IQ-UnB antes da restauracao e
interfaceamento realizados neste trabalho. Na analise do instrumento em
guestdo, percebeu-se que era possivel selecionar o comprimento de onda de
saida com um botdo manual que ajusta o angulo da rede de difracdo. Entretanto,
notava-se pouca fluidez nessa movimentagdo, com excesso de travamentos
ocasionados pela oxidacdo das partes e pela falta de lubrificacdo. Apesar disso,
como mostra a Figura 5, a parte mecanica do instrumento, eixos e engrenagens
apresentavam-se bem conservados em termos gerais, sendo necesséria

limpeza e lubrificacdo adequadas.
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Na Figura 3 sdo mostrados os espelhos céncavos e a rede de difracdo. Esses
componentes estavam em bom estado, necessitando apenas de limpeza.
Utilizando uma lanterna LED é possivel observar a dispersao da radiacdo na
regido da fenda de saida, o que indicou a possibilidade de reutilizacdo desse
monocromador.

Figura 3 - Rede movel de difragédo e espelhos concavos do monocromador MP-1018 antes da

restauracdo. Espelhos céncavos (A e B), rede de difracdo (C), fenda de entrada (E) e saida (D)

Fonte: acervo pessoal.

Figura 4 - Painel frontal do MP-1018. Visor de comprimento de onda (A), botao analégico para
ajuste do angulo de difracao (B), visor de largura da fenda de saida (C), botéo analégico para

ajuste da fenda de saida (D)

Fonte: acervo pessoal.
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Figura 5 - Parte inferior do arranjo do motor elétrico conectado ao botédo de ajuste da rede de

difrac&o. Posicado da rede de difracdo (A), ponto de desacoplamento da engrenagem do motor

antigo (B)

Fonte: acervo pessoal.

Ainda na Figura 5, nota-se a presenca de um transformador elétrico, de um
circuito eletrénico e de um motor utilizados para a movimentacédo da rede em
diferentes velocidades. De fato, o0 monocromador permitia a movimentacéo
automatica da rede em velocidade constante, além da movimentagdo manual.
Porém, para a obtengédo de um espectro deve-se determinar a posicédo da rede
a qualguer momento e empregar um detector que realize medidas da intensidade
de luz em intervalos bem definidos e sincronizados com a movimentacdao da
rede. Porém, esse instrumento ndo possuia pontos de comunicacdo para o seu

interfaceamento, dificultando a obtengc&o de um espectro a partir dele.

A Figura 6 permite a visualizagdo do estado inicial do painel lateral do
instrumento, onde estdo localizadas as fendas de entrada e saida de radiacéo,

com sinais claros de oxidacao.
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Figura 6 - Painel lateral. Fenda de entrada de radiacao (A), fenda de saida de radiacéo (B).

Fonte: Acervo pessoal.

A partir da analise detalhada do estado em que se encontrava o
monocromador do modelo MP-1018, foi possivel estabelecer as etapas
necessarias para o processo de restauracdo, ou seja, limpeza, lubrificacdo e

fabricacdo de pecas.

3.2 - Restauragéo

A primeira etapa do processo de restauracao envolveu a desmontagem
dos painéis e visores do monocromador a fim de acessar suas partes internas e
realizar uma limpeza detalhada. Os componentes foram cuidadosamente limpos
para remover residuos de poeira, oxidacdo e outros detritos acumulados ao
longo dos anos. Em seguida, realizou-se a lubrificacdo adequada das partes para

melhorar a fluidez dos movimentos.

ApoOs a etapa de limpeza e lubrificagdo, a conexdo do motor elétrico antigo
com a engrenagem do botdo de ajuste manual de comprimento de onda foi
removida (Figura 5), pois este componente ndo seria mais utilizado no processo
de restauracdo. Em seguida, foram projetadas e fabricadas pecas
personalizadas por meio de impresséo 3D, utilizando-se a impressora de modelo
Cliever CL1 e técnicas de modelagem computacional pelo software Blender.

Dentre as pecas produzidas, destacam-se o0 suporte para célula de amostra,
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sendo uma cubeta com 1,0 cm de caminho Optico, o suporte para inclusdo do
detector de intensidade luminosa OPT-101, o suporte para a lanterna utilizada
como fonte luminosa e o suporte para o acoplamento do motor de passos. E
importante destacar que a utilizacdo de uma lanterna com lente colimada de
fabrica oferece uma vantagem significativa, pois a luz ja é emitida com feixes
paralelos direcionados adequadamente aos componentes Opticos do
instrumento. Isso elimina a necessidade de realizar ajustes adicionais para obter

a colimacao necessaria no feixe de luz, tornando a montagem mais simples.

Em vista do estado da pintura do aparelho, que apresentava desgaste
consideravel, arranhdes e falhas, optou-se pelo envelopamento com vinil
adesivo de cor preta de boa parte da estrutura. Esta aplicacdo colabora para a
preservacgao do instrumento, facilita procedimentos de limpeza e proporciona um
melhor aspecto visual. A parte interna, representada pela Figura 3, recebeu

retoque de pintura em pontos desgastados.

3.3 - Conexdo do motor de passos

Para a movimentacao mais precisa da rede de difracao, utilizou-se um
motor de passos da familia NEMA 17 em substituicdo ao motor antigo. O motor
de passos gira em pequenos incrementos que podem ser contados e
relacionados com a posicéo da rede de difracdo a qualquer momento, facilitando
a correlagéo entre o angulo da rede e o comprimento de onda na fenda de saida
do instrumento. Para isso, foi utilizado o sistema de eixos e engrenagens ja
disponiveis no monocromador (Figura 5), realizando apenas a adaptacédo do
novo motor.

Esta etapa do trabalho consistiu, primeiramente, em estabelecer a
conexao entre o motor de passos do modelo NEMA 17 e o microcontrolador
Arduino UNO, juntamente com um modulo Bluetooth HC-05. Esse procedimento
foi realizado por meio da utilizacdo de um dispositivo driver para motor de passos
do modelo TB6600. Para assegurar a correta conexao, foi necessario consultar
as instrucdes detalhadas presentes no manual do driver, conforme exemplificado

na Figura 7.
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Figura 7 - Esquema de conex&o do sistema microcontrolador. Driver para motor de
passos (A); microcontrolador Arduino UNO ®; fonte de alimentacao (C); médulo Bluetooth (D);

motor de passos (E), detector de luz (F)

MICROSTEP DRIVER

Fonte: Adaptado de TB6600 Stepper Motor Driver User Guide, DFRobot.

Na Figura 8 pode-se observar uma fotografia da interconex&do entre os
componentes do sistema. A placa do microcontrolador Arduino esta conectada
a uma fonte de alimentacgéo, ao driver de motor de passos (Figura 7). Também
estd presente na configuragdo o modulo Bluetooth HC-05, que possibilita a
comunicacao sem fio com dispositivos externos, e o fotodiodo OPT-101, que é
utiizado em etapas posteriores deste trabalho para a deteccdo da radiacdo

monocromaética.
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Figura 8 - Conexao dos componentes do sistema.

-

Fonte: Acervo pessoal.

A fim de controlar a rotacdo do motor de passos, um coédigo de
programacao foi desenvolvido e gravado no microcontrolador Arduino. Essa
programacao permitiu definir o numero de passos dados pelo motor que se
relaciona com o deslocamento angular da rede de difracdo e,
consequentemente, com o comprimento de onda de radiacdo a ser medido. Em
outras palavras, foi necessario ajustar a programacgdo para que a radiacdo da
fenda de saida variasse em incrementos de 1,0 nm e que, a cada incremento,
fosse realizada a medida de intensidade de sinal. Por conseguinte, foi constatado
gue 200 micropassos correspondiam a movimentacao referente a 1 nanémetro
na rede de difracao.

Para que isso fosse possivel, o botdo de rotacdo manual B, representado
pela Figura 4, foi removido para permitir o acoplamento do motor ao instrumento.

Essas modificacbes podem ser observadas nas Figuras 9 e 10.
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Figura 9 - Motor de passos acoplado na posi¢ao anteriormente destinada ao botdo

analogico

'S

Fonte: Acervo pessoal.

Figura 10 - Visao vertical do motor de passos acoplado

Fonte: Acervo pessoal.

Por conseguinte, foi constatado que 200 micropassos correspondem a
movimentagao referente a 1 nandmetro na rede de difragéo.
3.4 - Calibragcédo do comprimento de onda

No tocante a calibracdo e verificagdo do monocromador, houve

necessidade de efetuar um ajuste na posicdo do espelho A, identificado na
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Figura 11. Os espelhos possuem um sistema de molas que podem ser
submetidos a uma agéo de compressao ou flexdo mediante o uso de uma chave

do tipo Allen, conforme retratado na Figura 12.

Figura 11 - Parte interna do monocromador. Espelhos céncavos (A e B), rede de difracéo

movel (C)

Fonte: Acervo pessoal.

Figura 12 - Chave Allen encaixada no parafuso para movimentacéo do espelho
concavo

Fonte: Acervo pessoal

Com o intuito de realizar a mensuragcéo do comprimento de onda obtido,
fez-se uso de um espectrofotometro de rede fixa e que conta com um arranjo de
diodos (Ocean Optics USB 2000), cuidadosamente posicionado na fenda de

saida do monocromador a ser restaurado, identificada como B na Figura 6.
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Dessa forma, quando a fonte luminosa foi acionada, a posicdo do monocromador
movel referente a 430 nm foi estabelecida, e entdo procedeu-se a verificacao da
correspondéncia entre o valor de comprimento de onda exibido no visor (Figura
4) e aquele que é detectado na fenda de saida, sendo este 441 nm.

Constatada a disparidade entre o dado fornecido pelo espectrofotdmetro
de referéncia e o valor proposto, utilizou-se a chave Allen (Figura 10) para
exercer pressao sobre o parafuso, movimentando, assim, o espelho e adaptando
o valor exibido no visor ao valor de referéncia.

Utilizou-se dois valores de comprimento de onda para realizar o ajuste,

sendo o segundo correspondente a 560 nm.

3.5 - Preparo das solucdes de KMnO4

Optou-se por utilizar solugbes aquosas de permanganato de potassio
(KMnOy) para realizar a avaliagdo do instrumento. A partir da pesagem precisa
do sal disponivel em laboratoério, preparou-se um volume de 250 mL de uma
solucdo estoque a 1000 mg/L de KMnOas. A pesagem foi realizada utilizando uma
balanca analitica com uma preciséo de 0,0001 g.

Para a obtencédo das solugcdes de teste, foram feitas diluicbes a partir da
solucao estoque, resultando em solucdes de 25 mL cada, com concentracfes de
10, 20, 30, 40 e 50 mg/L. Todas as diluicdes foram realizadas utilizando balGes
volumétricos, assegurando a precisdo necessaria na obtencdo das
concentracdes desejadas. Durante o preparo das solucdes, foram empregadas
micropipetas para transferéncia das aliquotas.

Os calculos de diluicdo foram realizados utilizando a equacéo da diluicdo
de solucdes, onde a concentracao final da solucéo diluida (Cf) é igual ao produto
da concentracéo inicial da solucdo estoque (Ci) pelo quociente entre o volume
inicial e o volume final (HARRIS, et al):

Cf = Ci x VilVf (7)

Os célculos foram realizados com base nas concentracdes desejadas,

resultando nas seguintes diluicdes:

e Solugéo de 10 mg/L: fator de diluicdo 1:100, utilizando 0,25 mL da solugéo
estoque e completando com agua destilada até 25 mL.
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e Solucédo de 20 mg/L: fator de diluicdo 1:50, utilizando 0,5 mL da solucéo
estoque e completando com agua destilada até 25 mL.

e Solucdo de 30 mg/L: fator de diluicdo 1:33,33, utilizando 0,75 mL da
solucéo estoque e completando com agua destilada até 25 mL.

e Solugdo de 40 mg/L: fator de diluicdo 1:25, utilizando 1 mL da solucéo
estoque e completando com agua destilada até 25 mL.

e Solucédo de 50 mg/L: fator de diluicdo 1:20, utilizando 1,25 mL da solucéo

estoque e completando com agua destilada até 25 mL.

3.6 - Interfaceamento por aplicativo de smartphone

O interfaceamento do monocromador de rede mével com um aplicativo
para smartphone, criado por meio do ambiente de desenvolvimento Android
Studio, proporciona uma maneira pratica e intuitiva para os usuarios controlarem
e monitorarem o dispositivo por meio de um celular. O aplicativo foi projetado
com uma interface dividida em quatro passos, cada um com uma funcionalidade
relacionada as etapas do processo de analise.

Em uma primeira tela do aplicativo, o usuéario deve realizar a conexao do
smartphone com o mdédulo Bluetooth do circuito com o Arduino. Feito isso, abre-
se uma nova tela, com um layout simples e limpo, onde esta desbloqueado
apenas o primeiro botdo BLANK (branco) em azul, responséavel pela leitura do
branco analitico, representado na Figura 13. O bloqueio dos demais botdes de

comando evita que o usuario cometa erros na utilizacdo do aplicativo.

Figura 13 - Tela inicial do aplicativo de controle.

BLANK SAMPLE

MONITOR GRAFICO - AGUARDANDO DADOS

Fonte: Acervo pessoal.
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Ao acionar o primeiro botdo, o aplicativo envia um comando via
Bluetooth-Arduino para que o motor de passos seja acionado e inicialize a
varredura do espectro do branco posicionado na célula de amostra. Por meio da
instalacdo do fotodiodo com amplificador operacional integrado OPT-101, o
software esta programado para realizar 3000 medidas para cada nandmetro
percorrido, plotando o ponto correspondente a média das leituras. Obtém-se o

grafico, conforme explicitado na Figura 14.

Figura 14 - Espectro do branco e liberagdo do segundo boté&o.

450 480 510 540 570 600

BLANK

1.000

800

600

400

200

BRANCO

Fonte: Acervo pessoal.

Subsequentemente, ha a liberagdo do segundo botdo SAMPLE (amostra)
destinado a leitura de amostras e plotagem de seus espectros. Este processo
ocorre da mesma maneira em relacdo ao branco analitico, como retratado na
Figura 15. Entretanto, o gréafico obtido se refere apenas ao sinal bruto de
intensidade, ou seja, observa-se a atenuacao da intensidade de radiacédo medida
nos diferentes comprimentos de onda quando se adiciona a amostra ao

compartimento de medida.
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Figura 15 - Espectro da amostra e liberag&o do terceiro bot&o.

450 480 510 540 570 600

1.000

200

BRANCO W AMOSTRA

Fonte: Acervo pessoal.

Com a liberagdo e acionamento do terceiro botdo ABS (absorcédo), o
aplicativo estd programado para aplicar a funcéo A =log (lo/l) (equacéo 6), sendo
lo referente ao sinal de intensidade para o branco analitico e | ao sinal para a
amostra. Como resultado, um espectro de absorcao é plotado, conforme a Figura
16.

Figura 16 - Espectro de absorgao e liberagdo do ultimo botao.

« [ I
480 510 540 570 600

450

BRANCO W AMOSTRA W ABS

Fonte: Acervo pessoal.

O ultimo botdo RESET (reiniciar) permite o salvamento de todos dados e
plotagens gerados no processo, que podem ser acessados no armazenamento
de informacdes da aplicacdo, além de retornar para a tela inicial (Figura 13)
possibilitando que o usuario faga novas leituras. Em adi¢ao, o acionamento deste

botdo esta programado para enviar um comando de retorno ao motor de passos.
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Dessa forma, o motor aplica o percurso contrario retornando a posicao de origem
do comprimento de onda da varredura e fica disponivel para leituras

subsequentes.

4. Resultados e Discusséo
A seguir, serdo analisados os resultados obtidos ao longo do processo de

recuperacdo do monocromador do modelo MP-1018.

4.1 - Fabricacéo de pecas viaimpresséao 3D
Tendo em vista a necessidade de inserir pecas de dificil acesso comercial

ao instrumento restaurado no presente trabalho, utilizou-se uma impressora 3D
do modelo Cliever CL1 disponivel no Laboratério de Instrumentacéo, Automacéao
e Miniaturizacdo (LIAMA) do Instituto de Quimica - UnB. Por meio do software
Blender, foram realizadas as modelagens tridimensionais dos seguintes
componentes, impressos em acido polilatico:

e suporte do motor de passos;

e suporte da fonte de radiacéo (lanterna com lente acoplada);

e suporte para célula de amostra e detector de intensidade luminosa;

e tampa para célula de amostra.

As Figuras 17, 18, 19, 20 e 21 mostram as partes fabricadas e suas

dimensoes.
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Figura 17 - Suporte do motor de passos

Fonte: Acervo pessoal.

Figura 18 - Parte frontal do suporte da fonte de radiagéo (lanterna LED)

Fonte: Acervo pessoal.
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Figura 19 - Parte lateral do suporte da fonte de radiacao

.1

Fonte: Acervo pessoal.

Figura 20 - Suporte célula de amostra e detector de intensidade luminosa
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Fonte: Acervo pessoal.
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Figura 21 - Tampa para cédula de amostra
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Fonte: Acervo pessoal.

4.2 - Envelopamento com vinil adesivo

No que diz respeito a aplicacéo de vinil adesivo no instrumento, destacam-
se as melhorias em sua aparéncia e facilidade de limpeza periddica. As Figuras
22, 23, 24 e 25 mostram as faces do instrumento depois do envelopamento.

Figura 22 - Painel frontal do monocromador
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Fonte: Acervo pessoal.
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Figura 23 - Painel lateral com as fendas de entrada e saida de radiagéo
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Fonte: Acervo pessoal.

Figura 24 - Painel traseiro
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Fonte: Acervo pessoal.
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Figura 25 - Painel lateral

Fonte: Acervo pessoal
Além dos beneficios estéticos, o envelopamento com vinil adesivo trouxe
uma maior facilidade para arealizacdo da limpeza periddica do instrumento, visto
gue o material € resistente a umidade e a produtos de limpeza comuns, 0 que
simplifica o processo de higienizacdo. A sujeira e residuos podem ser faciimente
removidos com um pano Umido, mantendo o instrumento limpo e pronto para

uso.

4.3 - Montagem e apresentacéo final

ApOs as etapas de impressdo 3D de novas pecas e envelopamento, foi
utilizada uma caixa plastica para armazenamento da parte eletrdnica, garantindo
a seguranca das conexdes dos componentes do sistema, evitando contato
acidental com os fios e acumulo indesejado de sujeira, conforme ilustra a Figura
26.
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Figura 26 - Caixa adaptada para comportar o sistema do microcontrolador. Conexao com o
detector OPT-101 (A), conexdo com o motor de passos (B), conexdo da fonte de radiacéo (C),

conexdo com a rede elétrica (D)
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Fonte: Acervo pessoal.

A caixa tem dimensdes de 20 cm de comprimento, 15 cm de largura e 11
cm de altura, proporcionando um espaco adequado para acomodar o
microcontrolador Arduino, a fonte de alimentacéo, o driver de motor de passos,
0 modulo Bluetooth HC-05 e o fotodiodo OPT-101 (Figura 8). Nota-se um botao
de chave on-off e os fios das conexdes com o sistema do instrumento restaurado.

A montagem final da restauracdo do monocromador com todas as suas
partes esta exposta na Figura 27, representando as conexdes e posi¢cdes das

pecas fabricadas e do motor de passos acoplado.
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Figura 27 - Viséo final do instrumento restaurado. Suporte e acoplamento do motor de
passos (A), suporte e posicionamento da fonte de radiagdo (B), suporte para célula de amostra

e detector de intensidade luminosa (C), caixa para comportamento do sistema microcontrolador

Fonte: Acervo pessoal.

4.4 - Avaliagao do instrumento

Finalizado o processo de recuperacédo do monocromador do modelo MP-
1018, foi necesséario testar seu funcionamento para posterior liberacao para ser
integrado aos equipamentos disponibilizados para aulas no laboratério de ensino

de Quimica Analitica.

4.4.1 - Analise do espectro da fonte de radiacéo

Com o objetivo de verificar a faixa de comprimento de onda mensuréavel
da fonte de radiacédo utilizada e visando a sua testagem com solu¢des de KMnO4,
obteve-se um espectro da luz da lanterna LED empregando-se um
espectrofotdometro comercial (Ocean Optics USB 2000).

E possivel observar na Figura 28 que a fonte utilizada apresenta emisséo
de radiagdo com intensidade apreciavel entre 430 nm e 630 nm. Para além
desses limites, a baixa intensidade de emissdo levaria & uma baixa razdo
sinal/ruido, comprometendo as medidas analiticas, de modo que essa faixa foi
utiizada para a realizacdo dos estudos com solu¢cdes de permanganato de
potéssio. Vale destacar que outras fontes podem ser utilizadas para ampliacdo
da faixa de aplicacdo, mas isso nao foi avaliado neste trabalho.
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Figura 28 - Espectro obtido da fonte de radiacao LED
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Fonte: Elaboragéo propria.

4.4.2 - Comparagéo com espectrometro de referéncia

Para avaliar a resposta do instrumento restaurado, foram executadas
leituras de uma solucdo de KMnO4, com concentragdo 30 mg/L, no instrumento
restaurado e no espectrémetro de referéncia, Ocean Optics USB 2000. A Figura

29 mostra o resultado dessa comparacao, apresentando os espectros obtidos
nos dois instrumentos.

Figura 29 - Comparacéo dos instrumentos
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Fonte: Elaboracéo pessoal.
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E possivel observar que os dois picos de maior intensidade de sinal
analitico na referéncia correspondem a 524,7 nm e 544,3 nm, enquanto no
instrumento restaurado, esses picos sdo medidos em 523 nm e 542 nm,
respectivamente. Ao analisar essa diferenca de valores entre os picos de
intensidade de sinal, calculamos o erro relativo das medidas, obtendo-se erro
relativo de 0,19% para o pico de 523 nm e 0,37% para o pico de 542 nm.

Esses valores indicam que as leituras realizadas pelo instrumento
restaurado apresentaram uma variacdo aceitavel, se for considerado que a
resolucao do espectrémetro comercial € menor que 0,1 nm enquanto o0 proposto

apresenta uma resolucéo de 1,0 nm.

4.4.3 - Repetibilidade de medidas

Com intuito de avaliar a consisténcia e confiabilidade dos resultados
produzidos pelo instrumento restaurado, foirealizado um teste de repetibilidade
de sete medidas consecutivas de uma solugdo de KMnO4 de concentracgéo igual

a 40 mg/L, conforme ilustrado na Figura 30.

Figura 30 - Espectros sobrepostos para sete medidas consecutivas de uma solugéo 40 mg/L de
KMnO4
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Fonte: Elaboracg&o pessoal.

Optou-se por avaliar a repetibilidade dos resultados dos sinais analiticos
dos dois maiores picos do espectro, bem como dos comprimentos de onda a
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eles associados. Para o primeiro pico, o sinal de absorbancia médio detectado
pelo fotodiodo OPT-101 foi igual a 0,52781 com desvio padrao igual a 0,076,
levando a um desvio padréo relativo de 1,4%, conforme mostrado na Figura 31.
A média do valor do comprimento de onda deste pico foi de 518,6 nm, com desvio

padréo de 0,98 e desvio padrao relativo de 0,19%, ilustrado na Figura 32.

Figura 31 - Teste de repetibilidade. Sete valores de sinal analitico do primeiro pico analisado
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Fonte: Elaboragéo pessoal.

Figura 32 - Teste de repetibilidade. Sete valores de comprimento de onda do primeiro pico

analisado
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Fonte: Elaboracéo pessoal.
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Para o pico seguinte, a andlise deu-se de maneira semelhante, obtendo-

se média de sinal analitico de 0,5108, com desvio padrdo de 0,007 e desvio

padréo relativo de 1,3%, explicitado na Figura 33. Em relacdo ao comprimento

de onda do segundo pico, obteve-se média igual a 538,1 nm e desvio padréao de

0,7 nm, com desvio padréao relativo de 0,13%, conforme ilustrado na Figura 34.

Figura 33 - Teste de repetibilidade. Sete valores de sinal analitico do segundo pico analisado

0,515 -

0,510

0,505

sinal

0,500

0,495

Média: 0,5108 + 0,007

T T T T T

2 3 4 5 [ 7
n°® da medida

Fonte: Elaboracg&o pessoal.

Figura 34 - Teste de repetibilidade. Sete valores de comprimento de onda do segundo pico
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Fonte: Elaboragéo pessoal.
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De maneira geral, o desempenho para ambos os picos demonstra uma
boa preciséo para as medidas, se considerado o numero de variaveis que podem
afetar a obtencdo do sinal analitico e comprimento de onda, como mau
posicionamento da célula de amostra, ruidos na rede elétrica afetando a fonte
de radiacdo e, apesar da alta precisdo do motor de passos, € possivel que

acontecam variacOes atipicas em seus padrdées de rotacao.

4.4.4 - Construcdo de curvas analiticas

Para melhor avaliacdo da relacdo linear entre a concentracdo das
solucbes de permanganato de potassio adotadas e o sinal analitico, foram
construidas duas curvas analiticas, uma para cada um dos dois picos de maior
intensidade de sinal analitico de absorbéncia. Foi adotada a faixa de
concentragao de 10 a 50 mg/L, visto que para concentragdes superiores nao
foram obtidas boas respostas do detector OPT-101 utilizado. As leituras das
solucdes foram intercaladas por aplicacdes do branco analitico, visando diminuir
eventuais erros e disparidades. A Figura 35 mostra o espectro de absorbancia

de cada uma das solu¢cbes de KMnO4 utilizadas.

Figura 35 - Espectro de absorbancia das solugdes de KMnO4
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Fonte: Elaboracéo pessoal.
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Para a construcdo das curvas analiticas foram utilizados os pontos de
maior valor de sinal analitico nos dois picos de mais alta intensidade de sinal.
Como indicado na Figura 36, para o primeiro pico, o coeficiente de determinacao
R? foi estimado em 0,9961. Para o segundo pico, o R? foi igual a 0,9969, como

representado na Figura 37.

Figura 36 - Curva analitica para o primeiro pico selecionado
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Fonte: Elaboragéo pessoal.

Figura 37 - Curva analitica para o segundo pico selecionado
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Fonte: Elaboragéo pessoal.

Tendo em vista a utilizacdo de componentes comercialmente disponiveis
e acessiveis, além da fabricacdo e adaptacdo de pecas necessarias para realizar

a restauracdo do instrumento, o0s resultados demonstram comportamento
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razoavelmente aceitavel e adequado para o emprego do instrumento em

atividades de ensino em instrumentacao analitica.
5. Concluséo

O trabalho de restauragdo do monocromador MP-1018 torna possivel a
sua adequacdo aos ambientes de ensino de instrumentacdo analitica. A
realizacdo da manutencdo de componentes, a fabricacdo de pecas por uso de
impressao 3D e o interfaceamento do instrumento via aplicativo de smartphone
permitiu a obtencdo de resultados confidveis e satisfatérios para a reintegracao
do equipamento aos laboratorios de ensino do Instituto de Quimica - UnB.
Demais estudos e testagens complementares podem ser desenvolvidos a fim de

melhorar o desempenho do instrumento.
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