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Introducao |

O método espectrofotométrico baseado na reacao
de Griess-llosvay é um dos mais utilizados para a
determinagcédo de ions Nitrito em diversas matrizes.
Embora o0 mesmo seja caracterizado pela alta
sensibilidade e boa seletividade, a necessidade de
uso de reagentes de alto custo e de elevada
toxicidade dificulta a sua aplicagdo para andlises de
rotina. Neste sentido, muitos trabalhos tém
demonstrado que a automacao dos procedimentos
por meio de sistemas de Andlise por Injecdo em
Fluxo (FIA) € uma excelente alternativa ao método
em batelada, possibilitando o aumento na
velocidade das andlises e a redugédo no consumo de
reagentes e amostras. Mais recentemente,
entretanto, grandes esforgcos tém sido aplicados no
desenvolvimento de Microssistemas de Andlise em
Fluxo, os quais s&o caracterizados por uma redugéo
ainda mais significativa no consumo de reagentes e
amostras e na geracao de baixissimos volumes de
residuos, o que os torna altamente atrativos para os
propositos da chamada Quimica- Verde. Neste
contexto, o presente trabalho propbe o
desenvolvimento de um Microssistema de Andlise
em Fluxo com detecgao fotométrica integrada para a
determinacgéo de nitrito a baixo custo.

Parte Experimental |

A fotolitografia profunda no ultravioleta foi
empregada para a fabricagdo do dispositivo a partir
de um resiste a base de Uretana- Acrilato (G50-LBS,
IndUstria de Carimbos Medeiros Ltda.). Um LED
verde de alta poténcia (530 nm, LedEngin LZ4-
00MA10) foi utilizado como fonte de radiacdo e um
fotodiodo (RS 308-067) foi empregado como
detector. Fibras Opticas plasticas com 250 um de
diametro foram adaptadas ao protétipo para guiar a
radiacdo do LED até a célula fotométrica integrada
(caminho éptico de 5,0 mm) e desta até o detector.
Desenvolvido com uma configuracdo em linha Unica,
o dispositivo proposto foi avaliado a determinagao
de nitrito em amostras de patés. Para isto, uma
solucao mista de N-(1-naftil)-etilenodiamina (NED)
0,97 mmol.L”" e Sulfanilamida (SAM) 0,58 mmol.L"
foi utilizada como solugcdo carregadora, sendo
impulsionada a vazdo de 27 pL.min”' com uma

bomba peristéltica (Ismatec, SA 7331-10). Vélvulas
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solenéides (Cole Parmer, NR-225T031) foram
utilizadas para permitir a amostragem hidrodindmica
de aproximadamente (0,27 uL) dos padrées (1,0 a
40 mglL") e das amostras. Um programa
computacional escrito em Visual Basic 6.0,
possibilitou o acionamento das valvulas e a
aquisicao do sinal analitico através de uma interface
eletrbnica USB-6009 (National Instruments).

Resultados e Discussao |

O microssistema proposto apresentou canais com
secdes transversais em “U” e dimensdes da ordem
de 370 um, sendo estimado um volume total de 12
pL para o dispositivo. A curva analitica construida
com base na altura média dos picos apresentou
uma boa linearidade (R =0,994), com limite de
deteccédo de 0,5 mg L' e repetibilidade de 3,5%
referente a trés injecbes de um padrdo com 3,0
mgL'1.Com a vazdo empregada para a solugéo
carregadora, obteve-se a freqiiéncia analitica de 20
injecées h”' e um consumo de apenas 14 mL de
solugédo reagente apds 8 horas de trabalho. Este
valor é cerca de 30 vezes menor que aquele
usualmente observado em sistemas FIA, indicando
uma redugdo significativa no consumo de reagentes
e no volume de residuos.

Os sinais obtidos para as injecbes dos extratos
dos patés apresentaram o0 comportamento
caracteristico de Schlieren, resultado da elevada
diferenca de concentracdo entre as solu¢des das
amostras e a solugcdo carregadora. Com isto, os
resultados obtidos com o protétipo foram
significativamente diferentes daqueles obtidos pelo
método espectrofotométrico em batelada ao nivel de
95 % de confianga. Para contornar esta limitagéo,
serdo desenvolvidos dispositivos com modificagcdes
que permitam diminuir o limite de detecgcdo e
possibilitem a determinagcédo de nitrito em solugdes
mais diluidas da amostra.

Conclusoes |

O microssistema proposto apresenta um grande
potencial como alternativa econémica para a
determinacao rotineira de Nitrito.
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