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RESUMO

Foi desenvolvido um software em Visual Basic para controle e aquisicdo de dados
do polarégrafo PAR modelo 384B. Este aparelho é da década de 70, e portanto, com
uma eletrénica digital ultrapassada, mas a parte analdgica do potenciostato é muito
robusta e permitiu que se prolongasse a vida Util deste instrumento. Isto tornou
possivel aplicacbes em aulas de laboratério na determinacéo de Cu(ll), Pb(ll), Cd(ll)
e Zn(ll) por voltametria de pulso diferencial com redissolucédo anddica e a titulacao
amperométrica de Cu(ll) com EDTA usando voltametria de onda quadrada. Nos dois

casos o uso do instrumento interfaceado mostrou melhor versatilidade e rapidez em
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relacdo ao processo de obtencdo de dados quando se trabalha apenas com o

polarografo ndo interfaceado.
Palavras-Chave: Voltametria, VisualBasic, Polarografo M384B.

1. INTRODUCAO

O polarégrafo PAR modelo 384B foi desenvolvido na década de 70 e é
completamente controlado por um microprocessador 8085 da INTEL, apresentando
internamente uma unidade de disco de 5.%4”, com capacidade de armazenamento de
89 Kb e com velocidade de comunicagdo méaxima de 9600 bits. O painel frontal
incorpora um mostrador alfanumérico e 74 botdes de contato para operacdo e
controle (Figura 1A). Portanto como se pode deduzir, € um instrumento obsoleto,
quando se trata da parte computacional do mesmo, mas a parte analdgica do
potenciostato, apesar de também ser ultrapassada, € muito robusta e o aparelho
como um todo pode ter sua vida 0til aumentada e ser aproveitado. (EG&G PARC,
1993)

Os dados nas varreduras em graficos de corrente versus potencial sdo registrados
em papel com um plotter e apenas 0s maximos dos picos tem seus valores
anotados, de acordo com a programacdo original do aparelho (Figura 2). Este
aparelho ndo vem com software préprio para interfaceamento a microcomputadores,
isto se torna um problema quando se necessita dos dados do voltamograma

completo para tratamento posterior.
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Fonte: EG&G, 1993.

Quase todos os comandos disponiveis no painel frontal do instrumento podem ser
enviados ao polardgrafo pelo microcomputador, através da interface RS232C,
segundo uma tabela de correspondéncia entre caracteres ASCIl e comandos
fornecida pelo fabricante. Quando o software interno do polarografo recebe um
caracter ASCII, ele verifica se o comando é vélido, executando o comando na
sequéncia. (EG&G PARC, 1993)

O polarografo em sua configuracdo usual de fabrica permite a selecdo de no maximo
trés adicbes de padrdes, ou confeccdo de curvas de calibracdo com apenas trés
pontos, isto € uma adicdo extra além destas trés apaga a antecessora ha memoria.
Uma das limitacdes da forma original de fabrica é que cada voltamograma deve ser
impresso através do plotter, ndo havendo a possibilidade de sobreposicdo de
voltamogramas, o que dificulta a interpretacdo quando se observa os graficos, que

estdo em escalas diferentes.
Sdo possiveis neste aparelho oito técnicas polarograficas e voltamétricas

(voltamentria de onda quadrada, polarografia de pulso diferencial, polarografia de
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pulso normal, polarografia DC amostrada, voltametria de redissolugdo com onda
quadrada, voltametria de redissolucdo com pulso diferencial, voltametria de
varredura linear e voltametria ciclica) com possibilidades amplas de mudancas de
parametros. (EG&G PARC, 1993)

Este modelo de polarégrafo apresenta outras caracteristicas como, controle
automatico de tempos de gotejamento de mercurio, de agitacdo e desoxigenacdo da
solugéo, pré-programacao de todas as formas de variagdo de potencial usadas nas
técnicas mais modernas, unidade de disco flexivel com capacidade de
armazenamento de até nove rotinas diferentes sendo novas programacfes de
potencial, programas de analises, resultados de andlises feitas, unidade de
tratamento automético de dados, para o tracado da curva de linha de base
tangencial e medida automética de altura do pico, armazenamento e subtracdo
automatica da curva do branco, armazenamento para comparacdo automatica de
curvas de calibracdo, interfaceamento serial com plotter digital, o que permite

apresentar o gréafico e impresséo dos resultados de uma analise.

O equipamento tem dois tipos de memadrias: uma que chamaremos de imediata e
outra que chamaremos de arquivo. Assim, qualquer medida (varredura) é
automaticamente armazenada na memoria imediata que tem a capacidade para um
método completo, isto €, uma curva para o branco, trés curvas para os padrdes e
uma curva para a amostra. Qualquer curva extra além destas (um segundo branco
ou amostra ou um quarto padrao) ira apagar a antecessora na memoria, sendo que
todas serdo apagadas quando desligamos o equipamento ou apertamos o botao de
“Reset”. Assim, para arquivar qualquer curva voltamétrica, deve-se usar a memaria
arquivo através da tecla de armazenamento (“store”). Armazenando estes dados no
disquete interno, com capacidade para 9 curvas e 9 métodos completos, pode-se

depois recupera-los pela tecla de busca (“Recall’).
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Figura 2. Voltamograma original impresso pelo “plotter”.
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Fonte: Os autores, 2020.

O registro do voltamogramas é feito em papel, mas néo é possivel registrar todas as
correntes ao longo dos picos, o que limita o uso de calibracdo multivariada, em que
se trabalha com todo os dados do voltamograma e ndo apenas com o0s valores
maximos de cada pico em cada voltamograma. consequentemente, por exemplo,

ndo permite as determinacbes de componentes com sinais Vvoltamétricos

sobrepostos.

Como dito este aparelho tem um potenciostato robusto, mas com uma eletrénica
digital obsoleta, assim o objetivo deste trabalho foi desenvolver um software em

VisualBasic para gerenciamento e aquisicdo dos dados (KELLER et al. 1992;
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O’HAVER, 1991; NEVADO e FLORES, 1992; NUNES, 1996; PIZETA e BRANICA,
1988; RUISANCHEZ et al. 1992), via interface serial padrdo RS232C, em que 0s
dados podem ser aquisicionados em formato ASCIl e processados por varios

programas comerciais como por exemplo o Origin. (MICROCAL, 2013)

2. MATERIAL E METODOS

2.1 DESENVOLVIMENTO DO SOFTWARE

Utilizou-se o editor de VisualBasic versao 5.0, desenvolvendo-se as telas em
conformidade com as teclas do painel frontal do polarégrafo. A verséo inicial do
software foi desenvolvida em Windows 98, mas a versdo executavel trabalha sem

problemas em versdes do Windows mais recentes. (PIZETA e BRANICA, 1988)
2.2 ELETRODOS UTILIZADOS

Foram utilizados um eletrodo de referéncia de Ag/AgCl em KCI 3 mol L%, um
eletrodo de platina como eletrodo auxiliar e um eletrodo de mercario de gota
pendente (HMDE), disponiveis na cela, no modelo 303A (Figura 1B).

2.3 EXPERIMENTOS EXECUTADOS

O instrumento interfaceado foi utilizado amplamente em aulas de laboratério de
quimica analitica instrumental para andlises de Cu(ll), zZn(ll), Pb(ll) e Cd(ll) em
sedimentos, solos e aguas pela técnica denominada voltametria de redissolucdo
anodica com pulso diferencial e na titulacdo amperométrica de Cu(ll) com EDTA
usando voltametria de onda quadrada. (FENNEMA et al., 1993; HOYLE e THORPE,
1978; PANELI e VOUGARRAPOULOQOS, 1993; WANG, 1985).
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3. RESULTADOS E DISCUSSAO

O programa de controle e aquisicdo de dados do polarografo desenvolvido em
VisualBasic 5.0, aprimorou ndo sé o uso do polarégrafo, como também possibilitou a
migracao de todo o processo computacional apresentando diversas vantagens como

facilidades de uso e melhor confiabilidade. Algumas dessas diversas vantagens séo:

ambiente visual e orientado a objeto e eventos;

« facilidade de uso;

« possibilidade de escolha da técnica a ser utilizada na andlise em tempo de
execucao;

« possibilidade de salvamento dos parametros gerais da andlise (parametros e
técnica) para uso posterior;

e salvamento dos parametros gerais da analise atual pelo préprio “software” e

nao mais pelo polarégrafo;

« escolha do local para o salvamento dos dados da analise.

O primeiro passo no desenvolvimento do aplicativo em VisualBasic foi planejar o que
0 usuario veria, em outras palavras, desenhar as telas, desta forma, o programa de
aguisicao e gerenciamento de dados desenvolvido possui as etapas apresentadas a

sequir.

o Telacom o titulo - Tela de inicializacdo do programa (figura 3).
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Figura 3. Abertura do software.

Departamento de Quimica
Automagao do Polarégrafo 384B

Versdo 1.0

Fonte: Os autores, 2020.

o Tela principal - Tela através da qual se acessa o restante do programa

(figura 4).
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Figura 4. Tela de principal do programa.
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Parémetros

Fonte: Os autores, 2020.

o Tipo da amostra — Nesta tela é feita a escolha do tipo de solugcédo a ser
analisada (branco. Amostra ou padrdo), através da qual se inicia a analise e

também se acessa a tela para definicdo do local e nome do arquivo para

saida de dados (figura 5).
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Figura 5. Escolha do tipo de analito.
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Fonte: Os autores, 2020.

Escolha do local e nome do arquivo - Tela para definicdo do local e nome
do arquivo para saida dos dados da analise (figura 6A). O arquivo € salvo no

formato ASCII, o que permite a abertura por outros programas.
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Figura 6. Escolha dos locais para salvar os dados (A) e o arquivo de dados (B).

Automacg3do do Polardgrafo 384B - Salvar Dados Automacgdo do Polardgrafo 384B - Abrir Anélise
x -
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Fonte: Os autores, 2020.

Abrir andlise - Tela para escolha do arquivo de dados, salvo anteriormente, a ser
aberto e visualizado (figura 6B). O abrir esta tela séo visualizados os dados contidos

no arquivo, bem como o voltamograma resultante.

e Técnica de andlise - Tela de definicdo da técnica de andlise a ser utilizada
pelo polarégrafo (figura 7). Durante a inicializacdo, o préprio programa ja

define como técnica de analise aquela que foi anteriormente utilizada.
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Figura 7. Escolha da técnica voltamétrica.

Automacgao do Polarografo 384B - Escolha da Técnica
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" Voltametria de onda guadrada

" Voltametria de varedura linear

" Voltametria ciclica

aaad

Ok 1 Cancelar

Fonte: Os autores, 2020.

o Parametros da analise - Tela de definicdo dos parametros a serem utilizados
pelo polarégrafo na nova andlise (figura 8A). Durante a inicializacédo, o proprio
programa ja carrega os valores dos parametros utilizados durante a ultima

analise.
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Figura 8. Escolha dos parametros voltamétricos (A) e de configuracao inicial (B)
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Fonte: Os autores, 2020.

Configuracdo do aparelho - Tela de modificacdo da configuragcdo do aparelho
(figura 8B). Durante a inicializacdo, o préprio programa ja carrega a configuracao

utilizada durante a ultima anélise.

e Salvar parametros - Tela de definicdo do nome do arquivo onde sdo salvos
0s parametros gerais da analise, técnica a ser utilizada e configuracdo do
aparelho, para uso posterior (figura 9A). Esta funcdo é de grande valia na
existéncia de mais de um usuéario que utilizem parametros diferentes de

analise.
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Figura 9. Salvar parametros da analise (A); carregar parametros voltamétricos (B).

- - C Parametros Gerai
Salvar Pardmetros Gerais

Carregar arquivo:
Nome do arquivo: |
Salvar | Cancelar ‘
(Caregar LCancelar
(A) (B)

Fonte: Os autores, 2020.

e Carregar parametros - Tela para escolha do arquivo de parametros gerais,
salvado anteriormente pelo usuario, a ser carregado (figura 9B).

o Polarégrafo executando a varredura — Apés efetuar todo o procedimento de
passar 0s parametros voltamétricos para o instrumento a coleta de dados é

efetuada e logo apés os dados sédo passados ao computador (figura 10A).

Figura 10. Acompanhamento da coleta de dados (A); Finalizacdo do programa (B).

= ;
Automacao do Polarografo 384B
& WVocé tem certeza que deseja sair do programa?

Coletando dados da anélise...

(A) (B)

Fonte: Os autores, 2020.

« Resultados da Analise - Tela de visualizagcdo dos dados da analise, bem

como do voltamograma obtido (figura 11). Nesta tela sdo mostrados o
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resultado grafico dos dados obtidos e a esquerda os dados de potencial e

corrente.

O interfaceamento do polarégrafo PAR modelo 384B a um microcomputador
mostrou-se satisfatério, pois permitiu ao analista uma rapida, completa e segura
aquisicao de dados. Isto mostra que equipamentos ditos obsoletos podem oferecer,

por meio deste recurso, tantas vantagens quanto aqueles mais modernos.

Figura 11. Tela para visualizacdo dos dados voltamétricos coletados.

Automagdo do Polardgrafo 384B - Resultados da Analise
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Fonte: Os autores, 2020.

e Tela de finalizagdo do programa — Tela de finalizacdo do programa com

pergunta para seguranca desta operacéao (figura 10B).
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Os exemplos de aplicacdo em aulas de laboratorio foram a determinacéo de Cu(ll),
Pb(Il), Cd(ll) e Zn(ll) por voltametria de pulso diferencial com redissolu¢cdo anddica e
a titulacdo amperomeétrica de Cu(ll) com EDTA usando voltametria de onda
quadrada. Nos dois casos 0 uso do instrumento interfaceado mostrou melhor
versatilidade e rapidez em relagédo ao processo de obtencédo de dados quando se

trabalha apenas com o polarégrafo néao interfaceado.

Foi feito o preparo e varredura do eletrdlito de suporte, adicionando a cuba
voltamétrica 5 mL de tampédo HsCCOOH/ H3CCOONa/KCl pH=4,5. Desoxigenou-se
a solugdo com N2 purificado, por 240 segundos, sob agitacdo magnética, e em
seguida fez-se a varredura do potencial inicial ao potencial final. O arquivo foi

gravado com Branco.

Procedeu-se a varredura da amostra, acrescentando-se ao eletrélito de suporte,
uma aliquota de 100 uL de solugdo amostra contendo os ions metalicos (Cu(ll),
Pb(Il), Cd(ll) e Zn(ll) a 2,5 ug mLt). Desoxigenou-se a solucdo com N2 (EG&G
PARC, 1980), sob agitacdo magnética, por 60 segundos e em seguida fez-se a

varredura do potencial inicial ao final. O arquivo foi gravado como Amostra.

No primeiro caso foram estabelecidas as condi¢coes experimentais conforme a tabela
1.

Tabela 1. Parametros da analise voltamétrica de Cu(ll), Pb(ll), Cd(ll) e zn(ll) por
voltametria de pulso diferencial com redissolugédo anddica.

Eletrodo de Trabalho HMDE
Eletrodo de Referéncia Ag/AgCl
Eletrodo Auxiliar Platina
Potencial Inicial -1,20 volts
Potencial Final +0,15 volts
Altura do Pulso 20 milivolts
RC: 71506

Disponivel em: https://www.nucleodoconhecimento.com.br/tecnologia/software-em-

visualbasic


https://www.nucleodoconhecimento.com.br/
https://www.nucleodoconhecimento.com.br/tecnologia/software-em-visualbasic
https://www.nucleodoconhecimento.com.br/tecnologia/software-em-visualbasic
https://www.nucleodoconhecimento.com.br

MULTIDISCIPLINARY SCIENTIFIC JOURNAL

U L NUCLEO DO

REVISTA CIENTIFICA MULTIDISCIPLINAR NUCLEO DO CONHECIMENTO:
2448-0959 HTTPS://WWW.NUCLEODOCONHECIMENTO.COM.BR

Incremento de Potencial 4 milivolts

Numero de Padrdes 3

Eletrélito de Suporte Tampéo acetato pH=4,5
Tempo de Deposigéo 120 segundos
Potencial de Deposicéao -1,20 volts

Tempo de Equilibrio 5 segundos

Potencial de +0,15 volts

Condicionamento
Tempo de Condicionamento 30 segundos
Desoxigenacao 240 segundos para o Eletrdlito

Desoxigenacao 60 segundos entre adicdes

Fonte: Os autores, 2020.

Na sequéncia foi feita as adicdes do padrdo, acrescentando-se a cuba contendo o
eletrdlito de suporte e a amostra, uma aliquota de 50 uL de solucédo padrao de ions
metalicos (Cu(ll), Pb(ll), Cd(ll) e Zn(ll) a 2,5 yg mL™).

RC: 71506

Disponivel em: https://www.nucleodoconhecimento.com.br/tecnologia/software-em-

visualbasic


https://www.nucleodoconhecimento.com.br/
https://www.nucleodoconhecimento.com.br/tecnologia/software-em-visualbasic
https://www.nucleodoconhecimento.com.br/tecnologia/software-em-visualbasic
https://www.nucleodoconhecimento.com.br

oo "3i%a MULTIDISCIPLINARY SCIENTIFIC JOURNAL

4 ".‘. . REVISTA CIENTIFICA MULTIDISCIPLINAR NUCLEO DO CONHECIMENTO:
'@::NUCLEO DO

2448-0959 HTTPS://WWW.NUCLEODOCONHECIMENTO.COM.BR

Figura 12. Voltamogramas obtidos com os dados aquisicionados e elaborado no
Origin (Microcal, 2013).
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E (volts) vs. Ag/AgCI

Fonte: Os autores, 2020.

Desoxigenou-se a solu¢cdo com Nz, sob agitacdo magnética, por 60 segundos e em
seguida foi feita a varredura do potencial inicial ao potencial final. O arquivo foi
gravado como Padrdo-01. Foram feitas mais trés adigbes sucessivas de 50 yL da
solugcdo padrdo. Os arquivos foram gravados como Padrdo-02, 03 e 04,

respectivamente.
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Os voltamogramas da amostra e dos padrbes foram colocados em um mesmo
gréfico (figura 12), importando os dados no formato ASCII para um programa grafico.
Na sequéncia foram feitas as quatro curvas de adicdo de padrdo com as correntes
méximas produzidas nos potenciais de pico para cada ion metalico em funcdo da
concentracdo do padrdo nas cinco medidas feitas (amostra e quatro padrdes),

calculando-se a concentracdo de cada ion na amostra (figura 13).

Figura 13. Curvas de adi¢cbes de padrao para Cu(ll), Pb(ll), Cd(Il) e Zn(ll).
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Fonte: Os autores, 2020.
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No segundo caso, na titulacdo amperométrica de Cu(ll) com EDTA, usando
voltametria de onda quadrada, foram estabelecidas as condicbes experimentais

conforme a tabela 2.

Tabela 2. Pardmetros da titulagdo voltamétrica de Cu(ll) com EDTA por voltametria

de onda quadrada.

Eletrodo de Trabalho HMDE

Eletrodo de Referéncia Ag/AgCI

Eletrodo Auxiliar Platina

Potencial Inicial +0,50 volts

Potencial Final -0,50 volts

Altura do Pulso 20 milivolts

Incremento de Potencial 4 milivolts

Eletrolito de Suporte Tampéao Acetato pH=4,5
Tempo de Equilibrio 10 segundos

Potencial de +0,50 volts

Condicionamento
Tempo de Condicionamento 30 segundos
Desoxigenacao 240 s para o Eletrolito

Desoxigenacao 60 s entre adicGes
Fonte: Os autores, 2020.

Foi feito o preparo e varredura do eletrélito de suporte, adicionando-se a cuba
voltamétrica 5 mL de tampdo HsCCOOH/ H3CCOONa/KCI pH=4,5. Desoxigenou-se
a solucdo com N2 purificado, por 240 segundos, sob agitacdo magnética, e em
seguida fez-se a varredura do potencial inicial ao potencial final. O arquivo foi

gravado com Branco.
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Procedeu-se a varredura da amostra, acrescentando-se ao eletrolito de suporte,
uma aliquota de 200 pL de solugdo padrdao de Cu(ll) a 1000 ug mL? (0,0157 mol L
1), que serviu como amostra. Desoxigenou-se a solugdo com N2, sob agitagéo
magnética, por 60 segundos e em seguida foi feita a varredura do potencial inicial ao
potencial final. O arquivo foi gravado como Amostra.

Na sequéncia foi feita as adicdes do complexante EDTA, acrescentando-se a cuba
contendo o eletrdlito de suporte e a amostra, uma aliquota de 50 yL de solugao
padrdo 0,01 mol Lt de EDTA. Desoxigenou-se a solucdo com N2, sob agitacdo
magnética, por 60 segundos e em seguida foi feita a varredura do potencial inicial ao
potencial final. O arquivo foi gravado como EDTA-01. Foram feitas mais doze
adicoes sucessivas de 50 yL da solugédo de EDTA. Os arquivos foram gravados
como EDTA-02 a EDTA-13, respectivamente.

Figura 14. Voltamogramas da titulacdo de Cu(ll) com EDTA (A); Curva de titulacdo
de Cu(ll) com EDTA elaborada com os maximos de corrente dos voltamogramas (B).
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Fonte: Os autores, 2020.

Os voltamogramas da amostra e das doze adigcbes de EDTA foram colocados em
um mesmo grafico, importando os dados no formato ASCIlI para um programa

gréafico (figura 14A). Foi feita a curva de titulagdo do Cobre(ll) com o titulante EDTA,
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com as correntes méaximas produzidas nos potenciais de pico para cada
voltamograma em funcéo do volume de EDTA adicionado (figura 14B). Desta forma
foi possivel calcular e confirmar a relacdo molar do complexo entre Cobre(ll) e
EDTA, igual a 1:1.

4. CONCLUSOES

O software desenvolvido na linguagem VisualBasic para controle e aquisicdo de
dados do polarégrafo PAR modelo 384B, mostrou-se satisfatorio, pois permitiu
aquisicdo segura dos dados. Este aparelho, apesar de obsoleto em termos de
eletrnica digital, apresenta na parte analégica, um potenciostato robusto que
permitiu, com este interfaceamento, prolongar a vida Gt do mesmo. Com este

recurso o aparelho apresentou tantas vantagens quanto agueles mais modernos.

Isto tornou possivel usa-lo em aulas de laboratério de quimica analitica instrumental
na determinacgao de Cu(ll), Pb(ll), Cd(Il) e Zn(ll) por voltametria de pulso diferencial
com redissolucédo anddica e a titulagdo amperométrica de Cu(ll) com EDTA usando
voltametria de onda quadrada. Nestes casos o0 uso do instrumento interfaceado
mostrou melhor versatilidade e rapidez em relagcdo ao processo de obtencdo de

dados quando se trabalha apenas com o polardgrafo nao interfaceado.
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