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Introducao |

Sistemas de anadlise por injegdo em
batelada, BIA (batch injection analysis) oferecem
boa reprodutibilidade, sensibilidade, baixo consumo
de amostra e elevada frequéncia analitica. Diversos
sistemas BIA tém empregado detectores
amperométricos e voltamétricos para aplicagdes nas
areas de analises clinicas, ambiental e
farmacolog|ca Entre os sensores amperométricos
predominam o uso de macroeletrodos sélidos,
embora o uso de eletrodos automaticos de mercurio
apresente caracteristicas atrativas®. Neste trabalho
descreve-se o desenvolvimento de uma célula
eletroquimica para uso com BIA com o objetivo de
explorar as potencialidades oferecidas por redes de
microeletrodos obtidos de circuitos eletrénicos
descartaveis para determinagcdo de H,O, em
amostras ambientais.

Resultados e Discussao |

Microeletrodos de ouro foram obtidos de
“chips” eletrbnicos descartaveis que empregam
tecnologia SMD (Surface Mounted Devices). Estes
circuitos miniaturizados oferecem uma alternativa
simples e rapida para confecgdo de microeletrodos
para adaptacdo em células para BIA. O
procedimento de obtengc&o dos microeletrodos de Au
segue procedimento descrito anteriormente®. O
corpo da célula eletroquimica do tipo “wall-jet”
consiste de um frasco de poliestireno cilindrico com
volume de cerca de 300 mL. Na extremidade
superior do vaso fixou-se um cabegote de acrilico
que contém um orificio central cbnico para
introducao da ponteira da micropipeta e dois orificios
laterais em posicdes diametralmente opostas onde
sdo fixados os eletrodos de referéncia de Ag/AgCl e
o fio de ago inoxidavel, que serve como eletrodo
auxiliar. Na parte inferior do corpo da célula, um
orificio central 8 mm de diametro permite a
introducéo e a fixagao, sob pressdo, com auxilio de
um anel de silicone, do tubo de acrilico contendo o
conjunto de 16 microletrodos, assegurando a
configuragdo hidrodinamica do tipo “wall-jet”. Um
orificio lateral posicionado 2 cm abaixo da borda
superior do frasco de polipropileno foi usado para
fixacdo de um tubo de polietileno de 5 mm de d.i.
que permite a saida do excesso de eletrdlito e
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mantém o volume de solugdo constante na célula
eletroquimica. O desempenho do conjunto célula-
eletrodos mantido ao potencial de +0,6 V vs Ag/AgCl
foi inicialmente avaliado com injecdo de 50 uL de
solucao de K4Fe(CN)6 na faixa de concentragao de
50 a 400 umol L', sob vazao de 23 uL s™', em meio
de Na,SO, 0,010 moI L". Os resultados mostram
boa reprodutibilidade, porém o sinal de corrente
anddica ndo retorna imediatamente a linha base,
como ocorre quando se usa macroeletrodos. A
injecdo de aliquota da amostra seguida de eletrélito
minimiza este problema. Melhor sensibilidade e
freqUiéncia analitica foram alcangadas com injecéo
do analito sob vazao de 47 uL s A repetlbllldade
dos resultados, avaliada com injecbes sucesswas de
100 pL de K4Fe(CN)6 100 pmol L™ apresentou
coeficiente de variagdo inferior a 2% (n=25) e a
frequéncia analitica alcanga 120 det./hora. A
modificacdo dos microeletrodos de ouro com P,
permitiu a detecdo amperométrica de H,O, (+0,6 V
vs AgCl) no intervalo de concentragdo de 5 a 80
pumol L' em tampao fostato 10 mmol L'. A
sensibilidade do método é de 1,2 nA.L/umol eo
limite de detecgdo estimado em 1,0 pumol L' de
H.0..

Conclusoes |

A célula eletroquimica é simples e de facil
construgdo. O uso de “chips” com tecnologia SMD
permite a confecgdo rapida de redes de
microeletrodos de ouro e a sua adaptacdao em
células para uso com BIA. A sensibilidade de H,O,
sobre microeletrodos de Pt permite seu uso na
determinacdo de diversas amostras de interesse
ambiental.
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