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Neste artigo descrevemos a construcdo e funcionamento de um MCQ experimental de baixo custo para
demonstrar o uso de sensores quartzo para anélises micro gravimétricas em meio liquido. Para isso, foi utilizado a
plataforma Arduino micro® para controlar o interfaceamento com o computador, bem como um frequencimetro
para excitagdo do sensor. Uma interface gréifica gratuita para computadores foi utilizada a fim de controlar
o experimento e exibir os dados obtidos em tempo real. Também foram apresentados aplicacbes do modelo

experimental e andlises das capacidades de detecgéo.

Palavras-chave: Microbalanca de Cristal de Quartzo, Gravimetria, Ferramentas de Ensino.

In this article we describe the construction and operation of a low-cost experimental MCQ to demonstrate the
use of quartz sensors for micro gravimetric analysis in liquid medium. For this, the Arduino micro® platform
was used to control the interface with the computer, as well as a frequency meter for sensor excitation. A free
graphic interface for computers was used to control the experiment and display the data obtained in real time.
Applications of the experimental model and analysis of detection capabilities were also presented.

Keywords: Quartz Crystal Microbalance; Gravimetry; Teaching Tools.

1. Introducgao

As técnicas de ensino tém focado mais seus esforgos
na pratica do uso do conhecimento, com o uso de
abordagens direcionadas para a resolu¢ao de problemas
do que no simples uso da informagao. Estas abordagens
sdo definidas como Ensino Baseado na Resolugdo de
Problemas (PBL — Problem Based Learning) [I]. Estas
técnicas de ensino sdo mais adequadas para acompanhar
a rapidez do desenvolvimento tecnoldgico, que exige
inclusive uma rapida adaptacdo do processo de ensino-
aprendizagem. A experimentacio tem um papel vital
para as ensino de ciéncias aplicadas, quando discutimos
ciéncias como engenharias, quimica, biotecnologia entre
outras nao se trata apenas do conhecimento tedrico,
l6gico-matematico, hipdteses e equagdes, mas também
de dados, graficos, tabelas que descrevem um comporta-
mento natural que devem ser oriundos de um processo
de experimentagdo para entao, darmos a oportunidade
do aluno estabelecer conexao entre os dados da experi-
mentagao e a teoria, formando conhecimento integral e
com significado [2].

Um outro ponto a ser considerado é em relacdo a
capacidade e usos didaticos dos instrumentos, é que estes
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equipamentos nao excedam muito o exigido na aplicagdo
a qual estdo destinados [3]. Este conceito é de dificil
aplicacdo no ensino, uma vez que a exigéncia neste nivel
é geralmente menor que aquela capaz de ser fornecida
pelos equipamentos comerciais. Uma forte tendéncia
nas ultimas décadas é a miniaturizacao de dispositivos
analiticos, principalmente nas areas de Mecatronica e
Engenharia Quimica.

O aperfeicoamento dessas areas, fortemente influenci-
ado pelos avancos da drea de microeletronica, permitiu
o surgimento dos MEMS (Micro-electromechanical Sys-
tems — Microssistemas Eletromecanicos) onde sistemas
mecénicos e sistemas eletrénicos foram integrados [4].
H&4 uma outra forte tendéncia mundial para o desen-
volvimento de equipamentos analiticos chamados de
“equipamentos verdes” [5], que possuem como caracte-
risticas baixo impacto ambiental, tanto no seu processo
produtivo quanto no seu uso, eficiéncia energética e
baixa toxicidade de reagentes sdo caracteristicas neces-
sarias neste tipo de desenvolvimento. Estas técnicas sao
conhecidas como tecnologias limpas [6].

A area de quimica teve uma grande evolucdo, onde a
miniaturizagdo permite a obten¢do ou manipulagdo de
amostras em volume muito pequeno, tanto na fase pré
quanto na analitica. Nesta tltima, os Microssistemas de
Anélise Total (uTAS — Micro Total Analysis System) sdao
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fortemente aplicados por se tratar de sistemas miniatu-
rizados, permitem andlises em tempo curto, utilizando
poucos recursos e volumes muito pequenos, da ordem de
microlitros [7].

Tanto o MEMS quanto o pTAS estdo intimamente li-
gados ao desenvolvimento de novas tecnologias possiveis
para o ensino de ciéncias, quimica e engenharia e suas
ramificagoes [7, 8.

Santos e colaboradores propuseram um sistema micro-
eletrénico capaz de realizar andlises em varios eletrodos
de filmes finos [9].

Microssistemas eletronicos também foram desenvol-
vidos para uso no ensino e aplicados no ensino de
biociéncias e engenharia [7]. Seguindo os conceitos de
baixo custo, miniaturizacao e tecnologia limpa a Mi-
crobalanga de Cristal de Quartzo (MCQ) se apresenta
como uma boa alternativa para o desenvolvimento de
material de ensino e com possibilidade de uso também
em pesquisa basica. A MCQ é um instrumento de andlise
gravimétrica extremamente sensivel que pode medir as
alteragoes de massa nas escalas de micrograma (ug)
e nanograma (ng) por unidade de 4rea, normalmente
milimetro quadrado (mm?) [10].

O quartzo é um material piezoelétrico — materiais que
respondem a deformacao fisica produzindo diferenga de
potencial elétrico (DDP) ou o contrario - que pode,
de acordo com a tecnologia de producao oscilar em
uma frequéncia definida [II]. A frequéncia de oscilagéo
definida no processo produtivo pode ser alterada pela
adi¢do ou remocao de pequenas quantidades de massa
na superficie do eletrodo, geralmente de metal. Essa va-
riagao na frequéncia (Af) pode ser medida com hardware
e software adequados e em tempo real, para obter in-
formagoes uteis sobre interagoes ou reagoes moleculares
que ocorrem na superficie do eletrodo ou diretamente do
cristal, como crescimento de filme, oxidagao, corrosao,
interacao antigeno anticorpo etc.

A estrutura simples dos osciladores MCQ e o desen-
volvimento da técnica de sistema micro eletromecanico
de quartzo (MEMQ) tornaram possivel ao longo do
tempo desenvolver arranjos miniaturizados de sensores
osciladores com frequéncias muito estaveis [12, [13].

Recentemente, a construcdo e analise de um MEMQ
genérico e a aplicagdo de um sistema miniaturizado
portatil baseado em injegdo em camara de fluxo foram
descritos [14].

A MCQ proposta por Liang foi composta de uma mi-
crosseringa injetora de amostras desenhada sob medida
e um software de monitoramento de frequéncia.

Ademais, foram relatados progressos na construgao de
um oscilador de frequéncia para aplicagoes reais e uma
camara de reacdo em fluxo, de simples construcao e ope-
racdo. Com base nas propriedades do quartzo, MEMQ’s
e os uTAS, este estudo tem como objetivo o desenvol-
vimento de um equipamento de andlise gravimétrica de
baixo custo, para uso no ensino nas areas de ciéncias, en-
genharia, quimica, bioquimica e biotecnologia ou mesmo
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como ferramenta para pesquisa bésica. Levando-se em
conta o alto investimento requerido para implantacao
deste tipo de equipamento no ensino, qualquer tentativa
de reducgao de investimento ¢é relevante.

Com a intengdo de construir um modelo prototificado
de MCQ de baixo custo que favoreca o desenvolvimento
e aplicacao de praticas experimentais de ensino voltada
para andlise gravimétrica, foi aplicado um modelo de
pesquisa experimental, com base em prova de funda-
mentos e conceitos da tecnologia em questao. O design e
construgao do prototipo foi realizado nos laboratérios
de fisica o Instituto Federal de Educagdo, Ciéncia e
Tecnologia do Tocantins, Campus Araguaina — IFTO.
As analises de funcionalidade ocorreram no laboratorio
de Ciéncias da Universidade Federal do Tocantins UFT —
Escola de Medicina Veterinaria e Zootecnia, Campus
Araguaina.

2. Materiais e Métodos

O sistema MCQ tem varios modos de operagdo o mais
comum (Figura consiste em um cristal de quartzo
com eletrodos metalicos montados firmemente ligados
nas laterais superior e inferior, um suporte para prender
o cristal e possibilitar conexao elétrica, frequencimetro
que excita o cristal até sua frequéncia de ressonancia,
um controlador eletronico e computador/monitor que 1é
a mudanca de frequéncia e armazena os parametros do
processo.

Os eletrodos na parte superior e inferior do cristal
geralmente tém a forma de um circulo ligado a uma
trilha. Essa forma de eletrodo permite que a MCQ oscile
apenas na drea onde os eletrodos sdo aderidos [15].

2.1. Arduino micro

O Arduino Micro (Figura [2) é um hardware de cé-
digo aberto [16] usado para elaboragdo de protétipos
de programagado de eletrénicos. A placa de circuito e
software [I7] usa a linguagem C++ simplificada para

Frequencimetro Computador para andlise das frequéncias

Controlador

T Sensor MCQ

Bomba tipo seringa (Entrada de reagentes)

Figura 1: Configurac3o operacional tipico da MCQ.
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Figura 2: Arduino Micro [21].

programacao [I8]. O Arduino Micro é muito usado como
plataforma de integracao e interfaceamento, entre outras
qualidades devido a interface do usuéario ter configuracao
amigavel e de facil utilizacao.

E uma placa de circuito com um processador que
pode ser programado para executar uma variedade de
tarefas. B possivel enviar informacoes do programa de
computador para a plataforma para que este se ligue
ao circuito ou maquina especifica para executar um
comando particular, ou controlar processos eletronicos
bem como leitura de sensores diversos tanto de entrada
quanto de saida de dados [19].

Diferente da maioria dos programas e placas de
circuito [20], ndo possui um hardware especifico para
carregar um novo coédigo ou programa na placa, é ne-
cessdrio usar apenas um cabo USB do inglés (Universal
Serial Bus) para carregar um novo cédigo. Os cddigos
de programa sdo mais faceis de desenvolver tornando a
programacao mais simplificada.

2.2. Softwares utilizados

Dois softwares sdo necessarios para desenvolvimento e
operacao da MCQ e ambos sdo de codigo aberto, sdo eles:
o Arduino IDE (Integrated Development Environment)
e OpenQCM®. O IDE é um aplicativo multiplataforma
desenvolvido em linguagem de programacio Java. B
usado para desenvolver e fazer upload de Scripts de
programacio em placas compativeis com Arduino.

O Arduino IDE suporta as linguagens C e C++, neste
caso as regras de estruturacdo do codigo sao diferentes.
O Arduino IDE fornece uma biblioteca de software de
projeto, que disponibiliza muitos procedimentos comuns
de entrada e saida de dados. O cédigo desenvolvido ou
baixado pelo usuario requer apenas duas fungoes basicas
para iniciar, o sketch e o loop principal do programa.

A versao do IDE utilizado para upload do firmwere
da MCQ foi a 1.8.10 de 13 de setembro de 2019, o
repositério utilizado é o github.com/Arduino, as licengas
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Figura 3: GUI (Graphic User Interface) interface grafica do
usuario OpenQCM®.

de uso sao LGPL (Lesser General Public License)
ou GPL (General Public License). O segundo soft-
ware necessario para desenvolvimento da MCQ foi o
OpenQCM® o projeto do software aproveita os recursos
embarcados do NetBeans para criar GUI (Graphic User
interface) interface grafica de usudrio (Figura [3). O
aplicativo usa as bibliotecas Java de terceiros como:
Ardulink [22], uma biblioteca de cédigo aberto para
controle e comunicagao com placas Arduino, entre elas
0 Arduino Micro utilizada nesse projeto. O Ardulink
também fornece componentes Java Swing [22] prontos,
capazes de se comunicar com a placa para leitura serial
dos dados de frequéncia e temperatura do cristal de
quartzo.

Para exibicao dos dados foi utilizado a J Free Chart [22]
que é uma biblioteca Java de cdédigo aberto para
plotagem grafica de dados, essa biblioteca permite a
exibicdo de graficos em tempo real com leituras de
frequéncia e temperatura. Para que os dados sejam
plotados em tempo real e sejam confiaveis, utiliza-se
a CommonsMath [22], uma biblioteca de matemética.
Os dados de frequéncia e temperatura podem ser salvas
em um arquivo de texto no formato ASCII (American
Standard Code for Information Interchange). Depois que
o arquivo de dados gerado é selecionado, o software
anexa os novos dados ao arquivo. O arquivo de dados
é formatado da seguinte forma: data (MM/dd/aa) hora
(hh: mm: ss) frequéncia e temperatura [23].

2.3. Cristal oscilador de Quartzo

Na MCQ proposta utilizou-se cristais de osciladores de
quartzo com corte AT esse tipo de cristal é laminado
do bloco original com um angulo de 35° em relacao ao
eixo Z, sao os mais utilizados por terem um baixissimo
coeficiente de dependéncia da temperatura [24], com
frequéncia de oscilagdo em forma de cisalhamento de
10 MHz colocado entre dois eletrodos de ouro para
conexao elétrica. A superficie do cristal de quartzo é
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Figura 4: Cristais osciladores de quartzo.

plana e polida, ainda necessiria limpeza prévia para
0 uso. A adesdao do eletrodo de ouro a superficie é
aprimorada usando um substrato de Titdnio (Ti). A
Sensibilidade nominal do sensor é de 4,42 x 1079 g Hz~!
cm ™2, a relacio entre frequéncia e estabilidade térmica é
de + 20 kHz a 23°C com densidade de 0,0026497 Kg/m?
a 25°C [23].

A espessura de quartzo é de ~160 pm com didmetro
total de 13,9 mm, ja o eletrodo tem didmetro 6 mm
revestido com Ouro (Au) a espessura do eletrodo é de
~200 nm (Figura [4)) a conexdo elétrica se da pelos
eletrodos moveis da cdmara de reacao da MCQ proposta.
O cristal usa conexoes tipo HC-48/U. Os dados de drea
e densidade do eletrodo sao tteis para quantificagdo da
massa medida sobre o eletrodo, no entanto esses dados
nao foram medidos no trabalho.

2.4. Estrutura de protecao dos componentes
eletronicos

Para a construcdo da estrutura de protecdo da MCQ
foi utilizado placas de acrilico de 3, 2, e 1 mm de
espessura. As placas que compdem o case foram usinados
com serra elétrica, as pegas de acrilico que constituem a
estrutura permanente foram unidas com adesivo liquido
tipo cianoacrilato. A juntas méveis foram possiveis com
uso de parafusos de 1,5 mm de espessura e 3 mm de com-
primento. A estrutura de protecdo foi construida para
protecao do frequencimetro e do controlador Arduino, as
medidas do case estdo ilustradas na Figura |5} H4 duas
entradas, uma tipo micro USB para alimentacao elétrica
e saida de dados para o computador e outra tipo RJ-45,
esta liga o sensor da camara de reagdao diretamente ao
frequencimetro.

Na imagem também é possivel observar o Arduino
micro conectado ao frequencimetro. Todas as partes
do desenho de execugdo do projeto da MCQ foram
modeladas com o software SketchUp Make 2017®.

2.5. Camara de reagao

A cdmara de reacao (Figura @ foi construida com uma
variedade maior de materiais em relacao a estrutura de
protecao, isso por conta da especificidade de seu uso,
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Frequéncimetro

Figura 5: Estrutura de protecdo dos componentes eletronicos.

Figura 7: Camara de reacdo tipo fechada parcialmente
montada.

além dos materiais comuns ao case foram utilizados
anéis de silicone (3, 5) para vedagdo das reagdes em
meio liquido, tubos de lmm de entrada e saida de
reagentes (7, 8), eletrodos de latdo de 1 mm x 0,5 mm
para contato elétrico com sensor (2), placa de fenolite
com camada Unica de cobre para construgao de circuito
elétrico, imas de neodimio de 6 mm de didmetro por 3
mm de altura (6).

A Figura [7] mostra a cAmara de reagio tipo fechada
ja montada. Este modelo exige a colocacao de tubos
conectados em bomba peristaltica ou bomba tipo seringa
para succao dos reagentes. A conexao do topo, seja no
modo aberto ou fechado é possivel com uso de imas
neodimio que também oferece vedagao por compressao.

2.6. Operacao da MCQ

Para operacao da Microbalanca é necesséario garantir boa
montagem da camara de reagdo, a estanqueidade das
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Figura 8: Visdo geral da MCQ, (a) bot&o de acionamento dos
eletrodos méveis, (b) eletrodos méveis, (c) silicone de vedac3o,
(d) cristal MCQ, (e) Anel de vedagdo, (f) imd de neodimio,
(g) saida de reagente, (h) entrada de reagentes, (i) cAmara de
reacdo aberta, (j) conector RJ-45.

substancias permite confianca nas medi¢oes, também
é necessario seguir a ordem correta dos componentes
a serem montados. A Figura [§| apresenta uma visdo
geral da MCQ em perspectiva explodida. A sequéncia
adequada de montagem da camara de reacao ¢é ilustrada
nas fotos a seguir. E necessario delicadeza na montagem
das partes para nao incorrer em quebra do cristal ou con-
taminacao na superficie, apds limpeza dos componentes
para montagem da cdmara de reagao.

Antes da colocacéo do silicone de vedacao os eletrodos
méveis (Figura [8p) devem ser rebaixados girando o
botdo de acionamento (Figura ) no sentido horario.
E importante perceber no momento da montagem do
cristal, se este estd alinhado na cdmara de reagdo
conforme Figura[8, esse cuidado previne que os contatos
do eletrodo mével e o eletrodo do cristal seja mal feito,
diferente disso as reagdes no quartzo nao serao lidas pelo
frequencimetro ou havera muita instabilidade na leitura.

Os tubos de entrada e saida devem ser montados na
parte superior da camara de reagido antes da colocacao
sobre o sensor para evitar danos no mesmo (Figura |§|e)
Outro ponto critico é a colocagdo deste ultimo compo-
nente (FiguraEF) isso porque os imas de neodimio podem
comprimir o sensor de forma abrupta e resultar em danos
e mau funcionamento do aparelho. Finalmente conecta-
se a seringa para succdo de reagentes (Figura [I).
Aqui cabe outra ressalva, como em todos os aparelhos
MCQ que operam em fluxo com cdmara fechada, é
imprescindivel que os reagentes nunca sejam injetados
sobre o cristal. Isso porque a forte elevagdo de pressao
provoca variagdo excessiva na leitura das frequéncias,
outro ponto é que a estanqueidade da cdmara fica
prejudicada, e isso pode resultar em extravasamento de
liquidos nos componentes elétricos. Quando os liquidos
sdo sugados cria-se um vacuo no interior que extraem
possiveis bolhas formadas entre o cristal e o anel de
vedacgdo, esse vacuo também diminui a possibilidade de
formacédo de bolhas sobre o cristal bem como possibilita
que as solugbes entrem em contato com toda a area do
cristal. A formagdo de bolhas diminui consideravelmente
a capacidade analitica.
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Figura 9: Fotografia da MCQ — Ordem de montagem da
cdmara de reacdo: (a) silicone de vedacdo, (b) instalacdo
do sensor MCQ, (c) anel de vedacdo, (d) visdo superior —
alinhamento do sensor na cdmara, (e) Tubos de entrada e saida
de reagentes, (f) instalacdo da parte superior da cdmara tipo
fechada, (g) instalag3o de seringa.

3. Resultados e Discussao

3.1. Anailise de custo da construgao da MCQ

A execucdo do projeto da MCQ apresentou um custo
muito inferior comparado com equipamentos de mer-
cado, alcancando assim um dos seus principais objetivos
que era o baixo custo de produgdo. Na Tabela [I] sdo
estratificados os principais custos com componentes para
que seja feita uma unidade do equipamento. Nao foi
possivel totalizar os custos indiretos deste projeto como
tempo, deslocamento de pessoal para pesquisa e aqui-
sicdo de materiais, gastos com sistemas de informagao,
eletricidade internet, telefone etc.

Os custos dos componentes totalizaram, R$ 726,65.
Vale destacar que, nesse valor, nao estao inclusos custo
de alguns materiais e servigos que foram reciclados de
componentes eletréonicos ou doados com fornecedores
envolvidos com a proposta do projeto.

Quando comparado com o modelo de referéncia mais
barato disponivel no mercado a QCM 10M Quartz
Crystal Microbalance do fornecedor Gamry Instruments
que custa R$ 20.827,92 em valor atual [25] observa-
se que o valor é aproximadamente 28 vezes menor.
Cabe ressaltar também que essa diferenca é importante
quando se observa o propésito do equipamento proposto,
ja citado ainda introducao desse estudo.

3.2. Estudo da capacidade de analise em meio
liquido

Para a verificacdo da Microbalanga de cristal de quartzo
utilizou-se dgua pura, de acordo com a teoria baseada
na (Equagdo (1)) de Kanazawa — Gordon [26] essa
equagao expressa a variagao de frequéncia de um cristal
de quartzo em contato com um liquido em termos de
parametros fisicos do fluido e do quartzo. A relacgao é:

Equacgao 1: Equagio de Kanazawa — Gordon.

_ b (koL N
A== (WQpQ) ®

o

Onde:
fo = frequéncia de vibracao nominal do cristal seco
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Tabela 1: Estratificacdo dos custos de montagem de uma unidade da MCQ.

Item Dimensdes Unidades  Custo de mercado (r$) Custo de aquisi¢io (RS)
Placas de acrilico 3 mm 6.936 mm? 1,60 0,0
Placas de acrilico 1 mm 2.464 mm? 0,40 0,0
Placas de acrilico 10 mm 1.938 mm? 4,45 0,0
Frequencimetro 17,7 x 48,2 mm 1 240,00 240,00
Placa Arduino micro 17,7 x 48,2 mm 1 15,00 15,00
Parafuso M2 2,5 x 6 mm 10 0,10 0,0
Manta de silicone 1 mm 2.464 mm? 0,30 0,0
Disco de quartzo 10 MHz 13,9 mm 10 450,00 450,00
Iméas de Neodimio 3 X 6 mm 8 10,00 10,00
Placa de circuito cobreada 1 mm 1.701 mm? 7,65 7,65
Cola cianoacrilato 10 1 4,00 4,00
Conector RJ-45 13 x 14 mm 1 0,10 0,0
Tubos de silicone 2 X 154 mm 2 2,00 0,0
Barra eletrodo latao 10 mm 2 0,50 0,0
TOTAL 736,10 726,65

nL = viscosidade absoluta do cristal de quartzo

pL = densidade do liquido

1@ = modulo de cisalhamento do cristal de quartzo
pQ = densidade do cristal de quartzo

De modo mais simples, a variacdo no padrao de
ressonancia de um cristal de quartzo em meio liquido
depende do produto da densidade-viscosidade do liquido
estudado. A equacdo acima é dependente das seguintes
caracteristicas: (i) o cristal de quartzo é um sélido, mas
com propriedades elasticas, ha dissipagdo e energia na
estrutura do cristal bem como na estrutura da camara
(ii) o liquido é newtoniano, o que significa que é um
liquido puramente viscoso; (iii) o liquido — se assemelha
a uma camada infinita, assim a penetracdo da onda de
cisalhamento é muitas vezes menor que a espessura do
liquido.

Agua pura foi injetada na cAmara de reacdo da MCQ
usando uma bomba de seringa. O volume da cadmara de
medicdo é de aproximadamente 28 pl. Os pardmetros
fisicos do fluido e do quartzo sdo:

fo =10 Mhz
nL =1.002x 1072 g-cm™* -5 1 (T =20°)
pL =0.9982 g-cm (T = 2 — 20°)
u@Q =2.947 x 10t g-em™t - 572
pQ =2.648 g-em™3

Ainda de acordo com a equacgdo de Kanazawa —
Gordon, a variacdo de frequéncia do ar para a agua
destilada é Af = 2020 Hz [27].

A mudanca de frequéncia causada pela injecao de dgua
pura na camara de reagao foi medida usando o seguinte
procedimento: A MCQ foi conectada via porta USB e
aguardou-se o tempo de estabilizagdo de temperatura e
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frequéncia estaciondria. Apés 30 minutos a frequéncia
inicial da MCQ foi medida e registrada durante um
intervalo de mais 30 minutos.

A frequéncia inicial corresponde ao cristal de quartzo
em contato com o ar. Apdés a medicdo da frequéncia
de contato com ar, dgua Mili@ foi injetada na cadmara
usando bomba tipo seringa. Um novo periodo estaciona-
rio de 30 minutos foi aguardado, as leituras da MCQ
foram registradas. A frequéncia final corresponde ao
cristal de quartzo em contato com &agua.

O resultado da frequéncia do cristal na mudanca do
ar para agua é calculado como a diferenca da frequéncia
final no ar (A fy) menos a frequéncia final na dgua (A f1),
como mostrado na Figura [0}

Os resultados dos testes demostram A fy = 10015849.4
Hz e Af; = 10013830.3 Hz mostraram uma boa con-
cordancia entre a mudanga de frequéncia medida pela
MCQ na mudanca da interface do ar para a adgua pura,
a determinacdo matematica da equacido de Kanazawa
Gordon também foi confirmada.

A equacdo prevé uma variacdo na frequéncia de
ressonancia na ordem de 2020 Hz. O resultado calculado
no teste é de Afgna = 2018.9 Hz, a diferenca para o
valor teérico ideal é de + 1,1 Hz para um cristal de
quartzo de 10 MHz na mudanca da interface ar para a
agua pura a temperatura de 20°C. Cabe ressaltar que
os valores de Afy e Af; sdo valores médios calculados
a partir das frequéncias estdveis apds aproximadamente
30 minutos. A partir das caracteristicas de sensibilidade
sensor utilizado, controle da temperatura, e pureza da
agua chegou a esse grau de similaridade com o valor
tedrico.

O teste e os resultados aqui relatados mostraram a
sensibilidade do equipamento proposto para operacao
em meio liquido, a diferenca encontrada neste teste nao
é obstdculo suficiente para alcancar um dos objetivos
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Figura 10: Grafico da variacdo de frequéncia na mudanca de
interface ar-dgua para confirmacdo da equacdo de Kanazawa —
Gordon.

propostos uma vez que se optou por hardware e software
de baixo custo em que se esperava possiveis divergéncias
entre valores tedricos e valores medidos.

3.3. Estudo da capacidade de andlise gravimé-
trica em meio liquido

Para este estudo foram preparadas trés solugdoes com
diferentes concentracoes de sacarose 7,5%, 15% e 30%
peso/volume (p/v). Uma bomba tipo seringa foi utili-
zada para injetar as diferentes concentracoes na camara
de reacdo. As solugoes foram bombeadas até observagao
de que a camara estava totalmente preenchida com a
nova solugdo. Em seguida, a variagdo de frequéncia foi
aferida em estado estacionario. A medicdo de frequéncia
foi realizada sempre no equilibrio de condigoes estéticas
dos liquidos, a camara de reacao foi lavada com dgua des-
tilada entre injecdes das solugoes. De fato, o que foi me-
dido nesse experimento foram as variagdes de frequéncia
causadas por mudanca de massa devido ao processo de
alteragao de densidade e viscosidade da amostra liquida.
Essas duas caracteristicas nao sao dissocidveis, por isso
é necessario lavar a cdmara de reagao antes de cada nova
injecao. Desta forma, é possivel medir e comparar a mu-
danca de frequéncia causada por solugoes com diferentes
concentracoes de soOlidos dissolvidos. A variacdo de
frequéncia da MCQ durante todo o teste com diferentes
concentracoes de sacarose é mostrada na Figura

A maior variacao no sinal de frequéncia, indicada pelos
picos no grafico, é causada principalmente pela variagao
abrupta de pressdo na superficie do cristal de quartzo
devido a injecdo das amostras. Mas, essa variacdo é
transitéria e nio ¢ considerada. E importante notar que
o processo de regeneragao do sensor nao foi medido
apés as injecOes sucessivas. No entanto, a estabilidade
do sinal referente a leitura da dgua (A fogue) serve como
pardmetro branco ou “0” para cédlculo diferencial com
as diferentes concentragoes. Na Tabela [2 é mostrada a
frequéncia medida na MCQ para as trés concentragoes,
a diminuicdo de frequéncia em relacdo a &agua pura
também foi medida.
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Figura 11: Gréfico da variacdo de frequéncia da MCQ causado
por injeces sucessivas de agua e sacarose em diferentes
concentragdes 7,5, 15 e 30% p/v.

Tabela 2: Variacdo de frequéncia medida nas diferentes concen-
tragdes de sacarose.

Solugdes Frequéncia (Hz) 4f (Hz)
Agua 10014141 0
Sacarose 10013825 2573
Sacarose 15% 10013584 498.4
Sacarose 30% 10013301 781.5

Tabela 3: Frequéncias estaveis de diferentes concentragdes de
solucdo de glicose.

Concentragdo de

Analises  glicose (mg/mL) Frequéncia (Hz)
1 1,6 10006837.3
2 3,1 10006805.5
3 6,3 10006778.7
4 12,5 10006744.5
5 25 10006656
6 50 10006495.2
7 2,2 10006861.4
8 4,4 10006847.5
9 8,8 10006825.5
10 17,5 10006783.9
11 35 10006684.7
12 70 10006459.7
13 2,8 10006870
14 5,6 10006851.8
15 11,3 10006817.8
16 22,5 10006750.4
17 45 10006594.4
18 90 10006286.9

Este resultado mostra que equipamento proposto
responde a variagbes de concentracdo de soluto. No
entanto para elaboracdo do teste de ajuste linear e
outras provas estatisticas fez-se necessario aumentar o
numero de anélises. A MCQ foi submetida a solugao de
glicose em dgua que variaram de 1,6 a 90 mg/mL. Os
valores de frequéncia estaveis para cada concentragao
sdo mostrados na Tabela

Revista Brasileira de Ensino de Fisica, vol. 43, €20210153, 2021



€20210153-8

Tabela 4: Anélise de Covaridncia — ANOVA.

Fonte da Grau de Soma de  Quadrado
Variacao Liberdade quadrados médio F P
Regressao 1 435662.88 435662.88 382.488 < 0.001
Residuo 16 18224.402 1139.025
Total 17 453887.28
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10006500.00 g:::‘.‘:k §

i Y ¥ = 6.248x + 10006863.060
e R = 0.960

10006700.00 ' &
5 10006600.00 s
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Figura 12: Gréfico do ajuste linear da concentracio de glicose
e variacdo da frequéncia.

Para a verificacdo da adequacdo do modelo, os dados
foram submetidos a Anélise de Covariancia — ANOVA.
A Tabela [ mostra os resultados desse tratamento.

A regressao linear simples (Figura mostra que
a variagdo da concentragdo de glicose nas solugdes
prevé a variagdo da frequéncia medida na MCQ [F (1,
16) = 382.487, p < 0,001; R? = 0,959].

4. Consideracgoes finais

Este estudo teve como objetivo principal a implemen-
tagdo de um prototipo de Microbalanca de Cristal de
Quartzo de baixo custo capaz de realizar analises micro
gravimétricas. Para tanto, foi desenvolvido um protétipo
funcional a partir de materiais de facil acesso que
detecta a variagdo de massa de solutos dissolvidos em
eletrodo/cristal especifico, processa e transmite sinais
para um software, que mostra essas interagoes em tempo
real e armazena os dados. Esta pesquisa possibilitou a
aplicacdo e o uso de técnicas de projeto e construcao
de dispositivos micro eletromecéanicos destinados a im-
plementacao e desenvolvimento de ferramenta de ensino
capaz de aproximar do ambiente de ensino técnicas de
andlises micrométricas. A utilizacdo de solutos diluidos
com diversas variagoes de concentracao mostrou-se eficaz
como ferramenta de validagdo dos testes micrométricos
de massa. A escolha do Ardufno micro® como dispo-
sitivo controlador do frequencimetro foi essencial para
se chegar a solugao final. Com o uso desse controlador,
foi possivel evitar o investimento de tempo e recursos
no desenvolvimento de dispositivo capaz de comuni-
cacdo de dados rapida e estdvel com o computador.
Outra funcionalidade adquirida pelo uso Arduino foi a
capacidade de ajuste simplificado da comunicagdo com
computador, alimentacdo de todo o sistema via porta
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USB, dispensado o desenvolvimento de sistema para esse
fim, a disponibilidade de ampla biblioteca de scripts
de forma gratuita, linguagem de programacio facil e
software intuitivo. Esses foram exemplos praticos de
como essa placa de prototipagem contribuiu no desen-
volvimento do protétipo. permitindo abordagem corre-
tiva dos mecanismos de ajuste sempre que necessario,
melhorando a performance e a qualidade dos resultados.
Contudo, a montagem do cristal nos eletrodos da MCQ
ainda necessita de uma série de passos e cuidados para
um selamento perfeito da cdmara de reagdo. Em um
trabalho futuro, poderdo ser realizados testes com um
sistema de selamento mais 4gil e seguro. E necessério
aplicacdo de novos testes com outros equipamentos
existentes, a fim de verificar a acurdcia com os resul-
tados de outros trabalhos relacionados as proposicoes
deste. Quanto a funcionalidade do sistema proposto,
foram detectadas algumas limitagoes, como por exemplo,
alta sensibilidade a variagoes na rede elétrica, assim a
estabilidade 6tima do sistema s6 foi atingida com uso
notebooks ou desktops desligados da rede elétrica. A
conexao em rede sem uso de algum tipo de estabilizador
pode vir a prejudicar desempenho do equipamento. Esta
tecnologia muito atrativa e relativamente simples para
pesquisa e desenvolvimento de instrumentos didaticos
para ensino de fisica e ciéncias, pode ser muito ttil
para aproximar a teoria da andlise microgravimétrica
com pratica dentro do universo académico. As técnicas
microanaliticas estdo disponiveis a muito tempo e com
nivel de sofisticagao altissimo assim como o investimento
para sua aquisi¢do. No entanto, ainda falta no mercado
instrumentos voltados para o ensino que oferecam a
oportunidade de contato com essas tecnologias, para que
se possa, ainda nos primeiros anos de uma graduagao,
ou mesmo no ensino basico ou tecnolégico pensar em
sua implementacao, seja dos protocolos de uso ou da
tecnologia em si. A solucdo proposta, neste estudo, se
mostrou bastante vidvel, considerando a propdsito e o
acerto das andlises durante o desenvolvimento. A maior
parte dos testes realizados obtiveram resultados satisfa-
térios, salvo algumas limitagbes ja discutidas. Espera-
se que o conceito da MCQ ndo mais seja associado a
algo intangivel. Como proposta de melhorias futuras,
destacam-se: sofisticagdo do design, simplificagdo no
processo de montagem do cristal, miniaturizacdo dos
sistemas eletrénicos, implementacdo de um sistema de
deteccdo de energia dissipada que aumentaria significa-
tivamente a qualidade da analise.
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