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Introducao |

O método do padréo interno € amplamente utilizado
em técnicas de separag:é\o.1 Porém, em sistemas
FIA com deteccdo amperométrica, este método
ainda ndo foi explorado. A reprodutibilidade dos
resultados em FIA com deteccdo amperométrica
pode ser afetada por variagées na vazédo, no volume
de injecdo, na forga ibnica ou ainda por
contaminacgao/passivacao da superficie do eletrodo
sélido. Tendo em vista este contexto, o presente
trabalho apresenta uma metodologia para o uso do
KsFe(CN)s como Padréo Interno (Pl) na analise de
Acido Urico (AU) em sistema FIA com detecgdo
Amperométrica de Multiplos Pulsos (AMP).

Resultados e Discussao |

Estudos anteriores® demonstraram a possibilidade
de quantificagdo de duas espécies simultaneamente
utilizando um sistema FIA com deteccdo AMP
usando um unico eletrodo de trabalho. A Figura 1
apresenta os amperogramas obtidos para andlise
simultanea de AU e Fe(CN)63' utilizando uma
sequéncia ciclica de pulsos de potenciais em fungao
do tempo.
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Observa-se na Figura 1 que em +0,80V apenas o
AU é detectado (oxidagao), enquanto que em -0,05V
somente o Fe(CN)es' (reducdo). Esta estratégia foi
usada como exemplo para verificar a potencialidade
do método do padréo interno em FIA com deteccao
amperométrica. Na Figura 2 €& apresentado um
estudo de repetibilidade para inje¢des sucessivas de
400 pmol L' de AU. Considerando somente a
corrente de oxidacdo do AU (iny), uma variacao de
16,5% é observada entre a 1% e a 132 injeg&o, o que
provavelmente estd relacionado com a gradativa
contaminagdo ou passivagdo da superficie do
eletrodo de trabalho (carbono vitreo). Utilizando a
razdo entre as correntes adquiridas para AU e

Figura 1: Amperogramas
obtidos para injegéo de:

(A) 400 umol L de AU; (B)
38 pmol L™ de Fe(CN)g™;

(C) mistura de ambos os
analitos. Eletrélito: H,SO,
(0,2 mol L™).
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Fe(CN)63' (iau/ip), variagdo maxima de 2,5% foi
detectada (entre o pico de maior e menor
intensidade).
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Figura 2: (A) Amperogramas para 400 pmol L™ de
AU (+0,8V/300ms) e 38 pmol L' de Fe(CN)g™
(-0,05V/400ms). (B) Correntes de pico obtidas para
oxidacdo de AU antes (m) e apds (») divisdo pela
corrente de pico do PlI.

Namero de medidas

Tabela 1: Influéncia de parametros estudados em
FIA com deteccdo AMP sobre a corrente de
oxidacao de AU antes (iau) € apOs (iauip) COrrecao
usando Fe(CN)s> como PI.

Parametros Variacao Aipy (%)  Adauipi (%)
Vazao (mL min™) 3,0-1,0 118,0 0,1
Vol.injetado (L)~ 300-100 1250 31
F.ibnica (molL")  0,20-0,37 440 02
Insercdo de bolha  Antes-apés 135 08
Coeficiente de Antes-apés 0,975 0998

linearidade

Conclusoes |

Os resultados apresentados demonstram que o
método do padrdo interno pode ser usado com
sucesso em sistemas FIA com deteccéo
amperométrica. O método proposto melhora a
precisdo do método através da minimizacdo da
influéncia de variagdes na vazéo, volume injetado,
forga ibnica, inser¢cdo acidental de bolhas de ar e
contaminacgao ou passivagao gradativa da superficie
do eletrodo de trabalho.
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