Sociedade Brasileira de Quimica (SBQ)

Emprego do processo de multicomutacao em fluxo para desenvolver
procedimento analitico com auto-afericdo. Determinacé&o de ferro(lll)

em digeridos de material vegetal.

Carla Cripa Crispino*(PG), Milton Batista da Silva’(PG), Boaventura Freire dos Reis’(PQ)

! Universidade Federal de Sao Carlos, Departamento de Quimica, Sao Carlos — SP.
2 centro de Energia Nuclear na Agricultura, CENA - USP, Piracicaba— SP.

*e-mail: carlota651@yahoo.com.br

Palavras Chave: multicomutacdo, auto-afericdo, determinacgao fotométrica.

Introducéo

Quando desenvolvemos um procedimento analitico
€ necessario provar que o mesmo produz resultados
precisos e exatos. A precisdo é facilmente
comprovada avaliando o desvio padrédo relativo obtido
processando uma amostra tomada como referéncia.
Quanto a exatiddo empregam-se amostras de
referéncia  certificada ou outro método de
determinacdo. Muitas vezes ndo se &m acesso a
amostra certificada, o que nos leva a segunda opcao
sendo necessario entdo processar as amostras duas
vezes. Em vista disso, em condicdo de analise de
rotina, raramente amostras sdo processadas para
verificar a exatiddo, o que pode incorrer em erros se
houver variagdo na matriz da amostra. Esta
deficiéncia poderia ser contornada empregando a
determinacdo simultdnea por dois procedimentos
analiticos independentes. Em principio, poderiamos
empregar dois procedimentos espectrofotométricos,
entretanto dificuldades de ordem técnica como a
associagdo de dois espectrofotbmetros tem
inviabilizado a implementacdo de sistemas analiticos
com essa caracteristica. Neste trabalho, é proposto
um sistema que efetua a determinacdo sequencial
por amostra empregando dois métodos fotométricos
distintos.

Resultados e Discussao

O mddulo de andlise foi baseado no conceito de
multicomutacdo em fluxo™ e pode manipular
diferentes solugbes de reagentes empregando o
mesmo percurso analitico. Como detector foi
empregado um fotdbmetro desenvolvido no laboratorio,
0 qual emprega um LED como fonte de radiagdo (| =
474 nm) e um fotodiodo como transdutor de sinal.
Para demonstrar a viabilidade do sistema foram
selecionados os procedimentos para determinacao
fotométrica de ferro(lll) usando tiocianato 1 % (m/v) e
acido salicilico 0,7 % (m/v) como reagentes
cromogénicos. Estes dois reagentes em meio &acido
reagem com ferro(lll) formando compostos que
absorvem radiagdo eletromagnética com maximo em
torno de 480 nm. Neste sentido, um LED com
maximo de emissdo em 474 nm, poderia ser
empregado como fonte de radiacéo.
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A cela de fluxo, a fonte de radiacédo (LED) e o foto-
detector foram acoplados na mesma unidade visando
melhorar as condi¢es de aproveitamento do feixe de
radiacdo. Este arranjo permitiu o emprego de uma
cela com caminho 6ptico de 50 mm. O procedimento
proposto foi aplicado a determinacédo de ferro(lll) em
amostras de material vegetal e de racdo para
animais. As amostras foram  mineralizadas
empregando o processo de digestdo acida (nitro-
perclérica). Aplicando teste-t pareado aos resultados
obtidos pelos dois procedimentos foi verificado que
ndo havia diferenca significativa em nivel de confianca
de 95 %. Para os dois procedimentos observaram-se
as seguintes caracteristicas analiticas: faixa de
resposta linear de 0,5 a 15 mgL* Fe*; desvios
padrdo relativo de 1,0 %; limite de detec¢éo de 0,08
mgL™ e 0,40 mgL™ para o método com tiocianato e
acido salicilico, respectivamente; consumo de
reagentes 0.71 mg de tiocianato e 2.5 mg de &cido
salicilico por determinacéo; e frequiéncia analitica de
48 determinacg@es por hora.

Conclusdes

Os resultados obtidos permitem concluir que a
implementacdo de dois procedimentos analiticos para
efetuar a determinagdo do analito de forma sequencial
por amostra é exeqilivel. Neste sentido, torna-se
viavel a disponibilidade de procedimentos analiticos
capazes de fornecer, praticamente, em tempo real a
exatiddo dos resultados. Neste caso, a
implementacé@o dos dois procedimentos foi facilitada,
tendo em vista que as duas reagbes ocorrem em
meio acido, e apresentam absorcdo de radiacdo na
mesma faixa de comprimento de onda. Entretanto,
acreditamos que o emprego do processo de
multicomutacdo em fluxo associado a sistemas de
deteccdo de pequeno porte, tais como fotdbmetro
baseado em LED e fotodiodo, permitira a aplicagdo
de auto-afericdo para outros analitos.
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