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A sample introduction device for Flow Injection Analysis systems was constructed using three elec-
tromechanical 3-way Teflon valves. The device is controlled by a timer circuit based on a 555 CI ope-
rating in a monostable mode. Sample volumes in the range 20-300 .1 can be introduced. The device
was tested in the spectrophotometric determination of Cr(VI) and conductometric determination of
NHj3. A r.s.d. of about + 0.5% (n=15) was obtained using 100 .l of a 1.0 pg.mi-1

Cr(VI) standard solution.

I-INTRODUCAO

Desde sua introdugdo em 1975, a técnica de Andlise por
Injegdo em Fluxo! vem se estabelecendo em vdrios campos
como uma técnica analitica adequada para determinagdo de
muitas espécies quimicas em solugao.

As caracteristicas bdsicas desta técnica sdo: auséncia de
bolhas de ar, precisdo, exatidao e alta freqiiéncia de amostra-
gem. Sua versatilidade a distingue da maior parte das técnicas
analfticas de automagao. -

Um sistema de Andlise por Injegdo em Fluxo envolve, ba-
sicamente, trés partes: 1) Um dispositivo capaz de movimentar
o fluido a uma vazio constante ¢ uniforme; 2) Um dispositivo
para introdugio de um volume reprodutivel da amostra no sis-
tema de fluxo, e; 3) Um sistema de detecgdo capaz de monito-
rar uma propriedade relacionada, direta ou indiretamente, com
a concentragio da espécie quimica de interesse.

A introdugio da amostra no sistema de fluxo pode ser feita
manualmente com o uso de seringas2, com injetores propor-
cionais3 ou, ainda, com vélvulas rotacionais4.3,

Este trabalho descreve a construgdo de um dipositivo au-
tomdtico simples, projetado para ser usado como médulo de
introdugdo de amostra em sistemas de Ané4lise por Inje¢do em
Fluxo. Este médulo foi testado na determinagio espectrofo-
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tométrica de Cr(VI) e na determinagdo condutométrica de
NH’;.

IT - PARTE EXPERIMENTAL

O moédulo foi construido, utilizando-se trés microvélvulas
eletromecénicas de trés vias (NR — NResearch, 161T031,
12V, 80 mA). O arranjo dessas vélvulas € mostrado na Figura
1. Uma placa de acrilico, com dimensdes de 10, 8 ¢ 5 cm de
comprimento, largura e altura, respectivamente, foi usada co-
mo suporte para as vdlvulas. A construgdo do médulo foi im-
plementada de forma que, quando as vélvulas estdo desligadas
(A), o fluido carregador passa pela linha que leva ao detector,
enquanto a amostra estd sendo coletada. Quando as vélvulas
estdo ligadas (B), o fluido carregador € desviado, levando a
amostra em diregdo ao detector.

Um circuito temporizador, baseado no CI-555, foi cons-
truido e utilizado juntamente com um transistor TIP-121 para
acionar as vdlvulas do médulo. O circuito é mostrado na Figu-
ra 2. O controle do tempo de introdugdo da amostra & feito
pelo potenciémetro (P,), ¢ tempos de introdugdo da amostra
de até 30 segundos podem ser selecionados. Intervalos de
tempo maiores podem ser conseguidos, aumentando-se a ca-
pacitincia de C; ¢ a resisténcia de Py. A chave CH, é um

FLUIDO CARREGADOR

S ==k

Figura 1 - Diagrama do médulo de introdugdo da amostra. Vy, Vo e V3, vélvilas eletromecénicas; S, amostragem; V, volume da amostra;

'T, conector; D, detector; W, descarte.
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Figura 2 — Diagrama do circuito temporizador. P, potenciémetro;
Cl’ capacitor poliester; (;Hl, *“push-button”; V1, VZ e
V3, vélvulas eletromecénicas.

“push button” usada como gatilho para o CI-555, que opera
no seu modo monoest4vel.

O sistema de fluxo utilizado na determinagio de Cr(VI) é
mostrado na Figura 3. O sistema de fluxo e os reagentes utili-
zados para a determinagdo de NH; foram os mesmos j4 des-
critos anteriomente”. Para os testes de precisao em fungio do
volume injetado, foi utilizado um sistema de linha tnica8, em-
pregando 4gua como carregador € um fotdmetro simples simi-
lar a um previamente descrito® (A = 560 nm).

III - RESULTADOS E DISCUSSAO

O volume de amostra pode ser facilmente modificado pela
substituigdo do segmento de tubo entre os pontos X e Y, mos-
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Figura 3 — Sistema de fluxo para determinagao espectrofotométrica
de Cr (VD). Rl, solucao de 4cido sulfiirico 0,80M; R2, SO-
lugio de difenilcarbazida 0,15% (m/v) em 5% de acetona;
C, 4gua destilada; B. bomba peristiltica; M, médulo de
introdugio da amostra; D, detector.

trados na Figura 1. Volumes a partir de 20 pl de uma solugdo
de KMnQ, (5.10-4M) foram introduzidos, com desvio padrio
absoluto das alturas dos picos permanecendo constante até
300 pl. Para uma altura do sinal analitico de 9 cm, obtido com
a introdugédo de 200 pl da solugdo de KMnQ,, o desvio pa-
drao relativo foi menor que * 0,5%.

O médulo de introdugdo de amostra desenvolvido foi tes-
tado na determinagao espectrofotométrica de Cr (VI), com di-
fenilcarbazida, em meio 4dcido. Os sinais analfticos apresenta-
ram um desvio padrio relativo de +0,5% (n=15), quando foi
introduzido 100pl de uma solugdo padrao de Cr (VI) de
1 wg.ml-1, A Figura 4 mostra os sinais de calibracdo obtidos e
o teste de reprodutibilidade para a determinagdo de Cr (VI).
Para a determinagdo condutométrica de NH;, um desvio pa-
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Figura 4 — Resultados do teste de reprodutibilidade. Da esquerda para a direita observam-se os sinais de S solucoes padrées de Cr (VD)
introduzidos em triplicatas, seguidos de 15 sinais de. um padrdo de 1 pg.ml™* ¢ os mesmos padrées em ordem decrescente de
concentragio. Os niimeros sobre os sinais sdo concentragdes das solugdes padrées, expressas em pg.ml”™ .
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