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Analise Quantitativa A°K
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2Fe3*+CgHg0s —>  2Fe? + CgHgOg+ 2H*
FeZ" + 3 phen —  [Fe(phen) I?*

phen =6p

Automacao em Quimica Analitica

> Um dos principais desenvolvimentos na quimica analitica durante as
ultimas décadas;

> Minimo de intervencao do operador;

> Apareceram pela primeira vez em laboratérios clinico (30 espécies ou
mais eram determinadas rotineiramente);

> Se espalhou para o controle de processos industriais e, mais tarde,
para laboratérios de pesquisa farmacéutica, ambiental, forense,
governamental e universitaria.

> Hoje, muitas determinacgdes de rotina, sao feitas com sistemas total ou
parcialmente automatizados.
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Automacao em Quimica Analitica

Planilhas de
computador, software

Sistemarobotizado
de amostragemde Cromatografia, injecao
gasou liquido Robotizacdo em fluxo, Extragao especializado

AN AT . = A ETER R Eliminagaode Propriedade Calculode Estimativada
da da Dissolucéao forma b . : L

e interferencias medida resultados confiabilidade

amostra amostra quimica

Robotizagdo Injecao em fluxo, Injecdo em fluxo ou Planilhas de computador,
microfluidica, Robotizagdo ~ analisadorautomatizado  software especializado
discreto
4 Fonte: Adaptadode F. J. Holler, D. Skoog e S. Crouch. Principios de Analise Instrumental, 6a ed.

Automacao vs. mecanizacao (IUPAC)

> Mecanizagao: uso de dispositivos para substituir, refinar, ampliar ou
suplementar o esforgco humano.

> Automacao: uso combinado de dispositivos mecanicos e instrumentais
para substituir, refinar, ampliar ou suplementar o esforgo e inteligéncia
humanos no desempenho de um dado processo, no qual pelo menos
uma das principais operacoes é controlada sem a intervencao humana,
porum sistema de realimentacao.

8 Fonte: J. Autom. Chem., 16(1994) 43-57.
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Por que automatizar
procedimentos
analiticos?

Vantagens
Econ6mica
Velocidade
Numero de determinagdes por dia (rendimento)

maior do que com métodos manuais.

Resultados mais reprodutiveis durante um longo
periodo

Capacidade de processar amostras perigosas
Minimizacao de erros de calculo

Registro direto dos resultados em bancos de
dados e sistemas de armazenamento

Automacao em Quimica Analitica

YV V V V V V

Desvantagens
Requer investimento financeiro

Suporte e manutencao(caros)
Monopalio

Demissao de funcionarios
Trabalho tedioso e solitario

Perdade informagdes detalhadas
sobre o processo

10/11/2023
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Automacao em Quimica Analitica

Manuseio automatico de
amostras

| |
L] L]
E Batelada (discreto) | E Fluxo continuo |
||
I L] L]
o35
EX] . .
E Fluxo segmentado m Injecéo em fluxo |
Continuous Flow Reactions
Input Uni-directional
o o ®|e_ o G —9e_ s @ e Pl bl . L
ol I T R
Raw Materials Input Reaction/Refining Product Discharge
n Fonte: https://www.novasynth.com/flow-tech
11

Em um analisador discreto, as amostras individuais sao
mantidas em recipientes separados durante cada operagao.

Amostras

analisadores de -
el fluxo continuo =
. . 1. Autosampler 7.PC
Em sistemas de fluxo continuo, as
amostras tornam-se uma parte de uma feagent E

corrente na qual as varias operagoes 000
ocorrema medida em que ela é levada o i

desde o ponto de injegéo até o descarte. el R S -

Fonte: https://anchrom.in/blogs/discrete-analyzer-vs-continuous-flow-analysis/
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Analise por Injegao

em Fluxo (FIA)

13

Analise por Injecao em Fluxo (FIA)

> Descrito pela primeira vez por Ruzicka e Hansen na Dinamarca e Stewart e
colegas de trabalho nos Estados Unidos(meados 1970).

> Variagao dos procedimentos de fluxo segmentado, usados em laboratérios
clinicos.

Analytica Chimica Acta, 78 (1975) 145-157 145
¥ Elscvier Scientific Publishing Company, A - Printed in The Netherlands

FLOW INJECTION ANALYSES
PART I. A NEW CONCEPT OF FAST CONTINUOUS FLOW ANALYSIS

gy 35 3. RUZIEKA and E. H. HANSEN
. Chemisiry Department A. The Technical University of Denmark, Building 207, Lynghy ( Denmark )
J. Ruzickae E.H. Hansen (Recaived 10th February 1975)
1% Fonte: J. Ruzicka, E.H. Hansen. Flow injection analyses: Part |. A new concept of fast continuous flow analysis. Analytica Chimica Acta, Vol 78, 1975, p 145-1567.

E. H. Hansen, Chapter 1- Flow Injection Analysis: Its Origins and Progress, Comprehensive Analytical Chemistry, Vol 64, 2008, p 3-21.

14


https://www.sciencedirect.com/handbook/comprehensive-analytical-chemistry
https://www.sciencedirect.com/handbook/comprehensive-analytical-chemistry/vol/54/suppl/C
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Determinagao espectrofotométrica do alaranjado de metila

Injetou a forma béasica amarela em uma corrente transportadora acida - liquido
da corrente fosse o transporte e o reagente para o desenvolvimento da cor.

Resultados:
» sequia alei de Lambert-Beer;
» ainjecao manual permite uma alta precisao;

» nao ha sobreposicao entre amostras, mesmo a 270
amostras/hora, pois o sinal atinge a linha de base.

sf

s
TIME MIN)

Fonte: J. Ruzicka, E.H. Hansen. Flow injection analyses: Part I. A new concept of fast continuous flow analysis. Analytica Chimica Acta, Vol 78, 1975, p 145-157.

15

Analise por Injecao em Fluxo (FIA)

» BaCl, -poli(alcool vinilico) + HCI s&o

Analyst, July, 1977, Vol. 102, pp. 503-508 508 b bead f fl

Rapid Determination of Sulphate in Natural Waters ombeados para formar um uxo no
and Plant Digests by Continuous Flow Injection qual 0,4 ml de amqstra e |nJetad(? e
Turbidimetry transportado através de uma bobina

F. J. Krug, H. Bergamin Filho, E. A. G. Zagatto and S. Storgaard Jergensen® em dlre(;ao ao sistema de dEteCan'

Centro de Energia Nuslear na Agricultwra (CENA), C.P. 86-13400 Piracicaba, Sdo Paulo, Brazil

= Centro de Energia Nuclear na Agricultura 'SP
cena Campus "Luiz de Queiroz" - Piracicaba

F.J. Krug

H. Bergamin Filho  E.A.G. Zagatto

+——Tima/min

Fonte: F.J. Krug, H.B. Filho, E.A.G. Zagatto, S. S. Jorgensen. Rapid-detemination of sulfate in natural waters and plant digests by continuous-flow injection
16 S
turbidimetry, Analyst, 1977, vol 102, 503.

16
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Andlise por Injecdo em Fluxo (FIA)

O que lhe precede?

> Sao uma consequéncia dos procedimentos em fluxo segmentado, muito
usados em laboratorios clinicos 1960-1970

PERISTALTIC PUMP AIR OUT
AR| - L 3 RECORDER OUTPUT

e

thelbata

SAMPLE

AN LIQUID SEGMENT

AIR BUBBLE FLOW DIRECTION

Analise por Injecao em Fluxo (FIA)

O que lhe precede?

TECHNICAL SECTION

AN AUTOMATIC METHOD FOR COLORIMETRIC ANALYSIS

LEONARD T. SKEGGS, Jz., Pu.D.

Departinent of Pathology, Western Rescrve University School of Medicine,
Cleveland, Ohio

18 L.T.Skeggs Jr.; An automatic method for colorimetric analysis. The American Journal of Clinical Pathology, 28(1957) 311-322.

18
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Andlise por Injecdo em Fluxo (FIA)

O que lhe precede?

> Sistemas de fluxo segmentado:
> Fabricados por uma unica companhia nos EUA;
> Amostras levadas por uma solucao aquosa fluindo que continha
bolhas de ar espacadas proximamente.

D & O N

transportador

Analise por Injecao em Fluxo (FIA)

O que lhe precede?

> Bolhas: prevenir a dispersao excessiva da amostra, promover a
mistura de amostras e reagentes por turbuléncia e lavar as paredes
do tubo condutor, prevenindo intercontaminacao entre amostras.

Segmented . /[, C’ O [ ] ReactantA
Flow - © [ ReactantB
Chaotic Mixing [ ] solvent
Continuous Reaction
E— RD area
ow O zone
Diffusion Control

20

20
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Andlise por Injecdo em Fluxo (FIA)

O que lhe precede?

> Problemas de dispersao poderiam ser evitados em um sistema
adequadamente projetado, sem bolhas de ar, e que a mistura de
reagentes e amostra fosse conseguida.

Resultados (vantagens):

» Velocidades mais altas de analise (100 a 300 amostras
por hora);

» Melhora no tempo de resposta (<Imin entre injegao e
resposta do detector;

» Tempos menores para iniciar e desligar o sistema;

» Equipamento ficou mais simples e flexivel.

21

21

Analise por Injecao em Fluxo - Componentes

Hg(SCN),(aq) + 2C1- == HgCl,(aq) + 2SCN~
Fe** + SCN~ == Fe(SCN)>*

Amostra A 73

Bomba 0.8 —
peristaltica Bobina do Fotometro 06 (
mL/min reator / “
50 0.4 — I
Hg(SCN cm

I
)2 0.8
Reagente == Descarte 02 10
B F33+

Passagem

22 Fonte: Adaptadode F. J. Holler, D. Skoog e S. Crouch. Principios de Analise Instrumental, 6a ed.

22
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s »
P Time
l v me Fiagrama
c O Wa
NUSY A
R w
06
Propulsdo | Injegao Mistura Deteccao
7~ Photometry
52 o (i \ )
N t} ‘ | 03
I N .
Peristaltic pump Rotary valve Coiled reactor otarwometry
o | [ .p,opqn jonal Knotted reactor
I e 200000000 Sheiometry
| . '. Single bead string  reactor ‘l
e re 4 A
| [ a0
A : , 4 12" min
Piston orsyringe pump | Ipacuenr el nanbecad vty E um grafico do sinaldo
detector em fungao do tempo.
23 Fonte: lan D. McKelvie. Chapter 4 - Principles of Flow Injection Analysis, Comprehensive Analytical Chemistry, Vol 54, 2008, pp 81-109.

23

» Unidade de propulsdo de fluidos - Bomba Peristaltica;
Bombas de pistao (seringa); Gravidade.

Permite acesso direto ao transportador.
Preenchimento e lavagem rapida dos sistemas

24

24

12



Um suporte comprime por forga de uma mola o tubo contracilindros a

Suporte todo instante, forgando um fluxo continuo através da tubulagao.

ou banda

~— Fluid in

Vazao:

> Velocidade da bomba peristaltica(motor >30rpm)
> Diadmetrointernono tubo(0,25 -4 mm)

(0,0005 mI/min - 40 ml/min)

ﬁ Os tubos utilizados nesse tipo de dispositivo sofre um desgaste consideravel
y quando utilizada por longos periodos de tempo ou com solventes organicos.
25 Fonte: Adaptadode F. J. Holler, D. Skoog e S. Crouch. Principios de Anélise Instrumental, 6a ed.

25

Quando os pistdes sao movidos
para baixo, eles criam uma forga
sobre o liquido no cilindro, gerando
pressao. Esse liquido pressurizado,
por sua vez, exerce uma forga
sobre o émbolo, movendo-o para

cima.

Ritmos de amostragem bastantes baixos por necessitar de reenchimentos constantes.

26

26

10/11/2023
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Analise por Injecao em Fluxo (FIA) - Injegao I

> Injecao da Amostra - Injetor comutador (mais comum)

3 pecas de acrilico, sendo 2 fixas e T movel. A peca central pode ser deslocada em
relacao as laterais, com um movimento pra frente e para tras, inserindo a amostra no
percurso analitico.

D+ --Q--—-<—A

e 4 SET

A = amostra

D = descarte

C = carregador

L = alga de amostragem
R = reator

alga de amostragem barra mével

tira de borracha

N

27 barras fixas

27

28

28

14



> Injecao da Amostra - valvula rotaria

A amostra é carregada e o fluxo permanece desviado durante a injegao,
ele é desviado e passa através do outro canal, junto com o fluido

carregador.
e}
000

amostragem

| D /‘2\
B
‘ /AT T~ @——D

34 45
R . ~
insergdo

L

29

29
>4
Ox
30
30
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a=reator tubular abertolinear — -:f:‘\_ S e O
SCSOTE

b =reator tubular enrolado
c=camarade mistura

d =reator empacotado com sélido inerte (f\ 8T &Y ( (
\ \\ \ \N

e =reator tubular“enovelado” \

T i T Ve Y T A M

31

31

Reator linear Reator enrolado Reator com bolas de vidro

[o]-

32

16
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Analise por Injecao em Fluxo - Mistura e Reagao

» Configuracao da bobina enrolada ou enovelada -
introduzindo curvas no percurso.

» Os choques da regiao central da zona de amostra com as
paredes do tubo provocam turbuléncias que diminuem sua
velocidade e promovem a mistura entre as solugdes (favorece
a dispersao radial sobre a dispersao puramente longitudinal
no tubo reto).

» Com isso a zona de amostra ocupa um menor espaco No
reator, a mistura com o reagente € mais eficiente e a lavagem
do sistema é mais rapida.

33

33
O
Analise por Injecao em Fluxo - Deteccgao B ~
> Opticos
espectrofotometria  UV-vis,  fluorescéncia, AAS, ICP's,
quimiluminescéncia...
» Eletroquimicos
amperometria, potenciometria, voltametria...
Célula Fotométrica g%
34 Fluorescéncia Célula Amperométrica
34

17



h . FOMTE DE RADIAGAD

I~ —— — =
35 ISR o

35

Analise por Injecdo em Fluxo (FIA)
Equipamentos comerciais

FlAlab 2500
FlAlab 3500

36

10/11/2023
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(@ pump loop

injector

detector

A—-— waste

reagent 1

Analise por Injecdo em Fluxo (FIA) - Principios

reagent 2 o mixing/reaction A maioria das andlises de
coil . . ~ .
junction inje¢cao em fluxo que incluem
7 yoo‘r: uma reagao quimica utilizaum
injector . . .
®) pump channel g coletor com dois ou mais canais.
junction etector

10/11/2023

reagent 1

A—» waste

mixing/reaction
coil
reagent 2

reagent 1

reagent 2 ,-/\/:’_/
reagent 3 ./— |\ —— wasta
reagent 4

37

37

Analise por Injecao em Fluxo (FIA) - Principios

Reagente 1 Vialvula

TERPS Detector
deimjecio A | VT Ll »| Computador
N
Bobina de /* = Bobina de
mistura . mistura
Amostra
Bomba | l

Alca de Para o descarte

Y

_Reagente 2

amostragem

38

38
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39 https://www.youtube.com/watch?v=q7EdY21MDrM

39

Analise por Injecao em Fluxo (FIA) - Principios

> Imediatamente apos a injegao
com uma valvula de amostragem,
azona de amostra em um aparelho
de injecao de fluxo tem o perfil de
concentracao retangular. A
medida que se move através da
tubulacao, ocorre o alargamento
da banda(dispersao).

.
carrier

carrier

carrier

carrier

40

40
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Analise por Injecao em Fluxo (FIA) - Principios 2~
p: densidade (g mL™)
R — 4,00 Q: vazdo mL min™!
e 2TRV R: raio do tubo
v: viscosidade
0:0,3-3,0mL min-!
R=0,3mm R.: 20-130
R, =numero de Reynolds ﬁ
) Trabalhamos com
Fluxo laminar (Re <2100) fluxo laminar !!
turbulento (Re >2100)
42

Fluxo laminar

T perfil parabolico

Zona de amostra dispersa

or -

Tmax

tempo

10/11/2023
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Analise por Injecdo em Fluxo (FIA) - Principios

——— Diregdodo fluxo ——

! > D @

o]
T
c
©
o
o
s
O
g
=
(]
(8]
c
S
Tempo Tempo Tempo Tempo
; 5 Dispersao por i 3 . 5 e s
Sem dispersao ! Dispers&o por Dispersao difusao
convecgao convecgaoe

Difusao radial

43 Fonte: Adaptadode F. J. Holler, D. Skoog e S. Crouch. Principios de Analise Instrumental, 6a ed.

43

A conveccgao é decorrente do fluxo laminar, na qual o centro do fluido se move
mais rapidamente que o liquido adjacente as paredes, criando a frente parabolica

Conveccao i

Difusao
paralelo ao fluxo

(insignificante em tubos estreitos) perpendicular a direcéo do fluxo
axial radial

-—
-—

A Difusao radial evita contaminacao entre amostras

44

10/11/2023
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Analise por Injecdo em Fluxo (FIA) - Principios

» Dispersao e conceito fundamental!

SAMPLE

PUMP

CARRIER Q {
T —— 3

VIS DETECTOR
MIXING COIL 620 nm

Perfil de pico gerado devido ao
gradiente de concentragao gerado
pelos fendbmenos de dispersao.

A dispersao resulta de dois processos:
convecgao devido ao fluxo da corrente
transportadora e difusdo devido ao
gradiente de concentragdo entre a
amostra e a corrente transportadora.

45

45

> Fatores que afetam a dispersao:

> Volume de amostrainjetado
> Tempo de viagem entre o ponto de injecado e detector
> Processo de dispersao

<o
800 Steady state [
101 408 - 10 05 20em 20

50 em

100 em

|
g
o

0.25 = 175 cm

g
o

Dispersion
Absorbance

250 cm

|
*
=

4.0

Volume de amostra(uL)
Absorbance
(=3
I

Dispersion
Comprimento do reator(cm)

-
——20s— \ \ \
Time — 0 60 120

46

46
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Analise por Injecao em Fluxo (FIA) - Principios

Analise por Injecdo em Fluxo (FIA) - Principios

» Dispersao € conceito fundamental!

~ r
/ \a.
."‘ ‘;\.‘
g - 7\
B 0 o | L \\
A | AN
ELS ~—
B i
tempo tempo
Frequéncia de
amostragem

oe¢e D= =

cmax — p
=

Dispersao Limitada > 0=1-3

Dispersao Média = 0=3-10
Dispersao Grande - 0=10 -10000
1

Para se obter dispersao
2 -
“ limitada (D =1- 3), o percurso
8 entre o injetor e o detector

tor Scan ———»

deve ser bastante pequeno

Sistemas com Dispersao limitada é aplicada para
- medidas de pH
- condutividade

10/11/2023
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Analise por Injecdo em Fluxo (FIA) - Principios I

» Fenomenos de dispersao da zona de Quatro etapas
amostra condicionam a mistura
amostra/reagente e por conseguinte
o desenvolvimento da reacao.

» Configuracao de uma montagem de
fluxo (selecdo dos parametros
analiticos) procura maximizar a
mistura sem afetar a sensibilidade.

Analise por Injecao em Fluxo (FIA) - Principios 2

Processo fisico da dispersao da zona de amostra

+

processo quimico de formacao de uma especie detectavel

Reagent N -

Reagent

> Os processos ocorrem simultaneamente e geram, em conjunto com

as caracteristicas fisicas do sistema, a curva de resposta.
50

50

25
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Response >
M0 I mTTenTD

- Altura(H) como paréametro;

- Depende da vazao e da cinética da reagao;
- Normalmente é obtido de 30 - 40 s ap6s a inje¢cao da mostra;

- Frequéncia analitica elevada.

Tenpo

51
51
O
Analise por Injecao em Fluxo (FIA) - Aplicagao 2
| H=mC+b |
z
3
% Ao Cas=(Haz-b)/ m
& | )T A,
= I e | A,
[ I Y
:-_:-_-_::::-_:::-—-_:-_:::::::::::::::::::M\JWHU
concentragao tempo
52
52

26
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Analise por Injecdo em Fluxo (FIA) - Principios

Decomposi¢ao

ke L8

> Pode serrealizada sem a necessidade do equilibrio fisico ou quimico
Temporizagao reprodutivel
Dispersao controlada
Exploragao de aspectos cinéticos

53

53

Analise por Injecao em Fluxo (FIA) - Aplicagao

» Monitoramento de espécies instaveis

f 3 minutos

o A .
Dificuldade em assegurar os mesmos 2 5 minutos
intervalos de tempo entre a mistura :
de reagentes e analises da amostra 2

<
8 minutos

Impossibilidade ~de obter o sinal
analitico num intervalo de tempo
muito curto (intermediarios)

Comprimento de onda nm

54

54
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Dispositivo para injegao em fluxo para a determinagao de calcio em agua pela
formacao de um complexo colorido com o-cresolftaleina complexona em pH 10.

20-uL sample
Peristaltic pump
0.8 A
Buffer . O /\ Photometer
mL/min \ / \ /\
\ \ \ / \ To waste
0.8 \/ \ \ \
Color reagent ————| V V/ \Y,
mL/min 50 cm Bypass 100 cm

Recorder

Samples

Absorbance

55

55

» Determinacao de paracetamol

HO_ COCH; HO COCH;
N N L
= saida de
T - liquido
o ! solugao 3 célulade
‘ transportadora

I referéncia

“om~+

|

|

s
am ostra%

vidro sinterizado

|
@seringa
alca de

amostragem

HOODHD _

-
H

Q
o

H

o:<:>:2\
O,

[e]
T

56

56
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32 cimgLy 20
16 16
amostras
= 2.4- 12
5 12 C p
@©
e 8 8
2 1.6 A B
4 4
0.8-
LMLLULJLML
0 500 1000 1500

Tempo (min)

57

57

» Formacao de picos duplos

A
{a) (b) (©

N
(\

15+

1wk b8

o 1

) o ‘{‘i
I\ [
- m A
[ Hp. 5

FIGURE 2. DOUBLE-PEAK FORMATION IN A SINGLE-LINE SYSTEM (FIGURE 1A) EMPLOYING THE REACTION OF
COPPER(I) WITH PAR. SAMPLE LOOPS: (A) 20 cm; (B) 45 cm AND (C) 100 cm. B = 100 cm; C = 1 x 10~ mol L™" PAR;
S =5mg L™ Cu?* A: ABSORBANCE; |: INSTANT OF SAMPLE INSERTION.

1. Dispersao diminui com aumento da alga de amostragem
2. Pico duplo devido a falta de reagente no centro da zona

amostral.

t or Scan ~

58 F.R.P.Rochaand J. A. Nébrega, Flow Injection Analysis in the Undergraduate Laboratory Vol. 4, No. 5 The Chemical Educator

58
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» Determinacao de creatininaem urina

o o ON, NO,
O,N, NO, CH, .
§ s N>=NH N Medidas
N NO, NH 520 nm
| N
NO, o H |
O H
picric acid creatinine picrate-creatinine complex
A 250 e B C
pump
oN i
2

59

59

» Dialise e Difusao gasosa

To

Reagent in detector acceptor
¢ stream semipermeable detector
\ membrane /.
Memfbrane . O
_ 9 e_ o o
/ o 20 %0 0%
L (L) @
sample 9
stream waste
Ex: A determinagao de CO;-

v A amostra é injetada em uma corrente transportadora

Sample To de H,SO, diluido, que é entdo direcionada para um
1 waste modulo de difusdo de gas, onde o CO, liberado se
difunde em uma corrente contendo um indicador &cido-

base - detector fotométrico.
60

60
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Analise por Injecdo em Fluxo (FIA) - Separacgoes

» Difusao gasosa

Fluxo receptor

Acido fraco NH; + H;0"— NH,* = H,0

NH;  NH;  NHs  NHs

Fluxo doador

X0 202dor N, + OH- == NH, + H,0

61 Fonte: Analytical Chemistry, 60, 2 - 4, 1988

61

Analise por Injecao em Fluxo (FIA) - Separacgoes

» Extracao com solvente

A solucao orgéanica é injetada na corrente transportadora contendo a amostra. A
corrente se torna segmentada neste ponto e é composta por bolhas sucessivas da
solugao aquosa e do solvente organico. A extracao do complexo metalico ocorre
na bobina do reator. A separagao dos liquidos imisciveis ocorre no separador em

formadeT.
mL/min S Descarte da fase aquosa Liquido
Amostra [ v An Descarte
organico
aquosa | 2.0 Detector

Liquido
organico — 20

Solugao da
amostra —
08 Descarte da Fibra de
fase organica Teflon

Fase organica
para o sistema
de deteccao
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Analise por Injecdo em Fluxo (FIA) - Separacgoes

» Extracao

organic

phase \\

detector

. — Ao,—g

equilibration zone

X

aqueous phase waste

(with sample)
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King Saud University

Arabian Journal of Chemistry

www ksu.edusa
sciencedirect com

ORIGINAL ARTICLE

Flow injection analysis system with electrochemical () coos
detection for the simultaneous determination of
nanomolar levels of acetaminophen and codeine

Anderson Martin Santos*, Tiago Almeida Silva*, Fernando Campanha Vicentini ™",
Orlando Fatibello-Filho *
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Analise por Injecao em Fluxo (FIA)

Table 2 Comparison of the results obtained by the proposed FIA-MPA method and a HPLC method for the simultaneous
determination of ACP and COD in commercial pharmaceutical formulation samples (n = 3).

Sample ACP COD
HPLC FIA-MPA Error (%)" HPLC FIA-MPA Error (%)"
J 576 £ 12 527 £ 7 -85 29.0 £ 0.4 278 £ 0.2 —4.1
K 525+ 1 522+ 6 -0.57 6.1 + 0.1 6.7 £ 0.7 9.8
IL, 553 + 8 =5 —8.3 26.6 £ 0.7 28.1 £ 0.5 5.6
M 541 + 4 510 £ 3 -5.7 57 £01 59 + 0.7 35

* Error (%) = [(FIA-MPA value — HPLC value)/HPLC value)] x 100.

Table 3 Simultaneous determination of ACP and COD in synthetic biological fluid samples (n = 3).

Sample ACP COD

Added (umol L™ 1) Found (pumol L™ Y) Recovery (%)" Added (pmol L) (umol L") Recovery (%)"
Urine 2.00 1.84 + 0.04 92.0 0.60 0.64 + 0.04 107

50.0 49.1 £ 06 98.2 5.0 51403 102
H.S.* 2.00 1.85 = 0.04 92.5 0.60 0.65 + 0.02 108

50.0 49.7 £ 03 99.4 5.0 49 + 04 98

* H.8. = Human serum.
b Recovery (%): (Found value/Added value) % 100.

66

66
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Analise por Injecdo em Fluxo (FIA)

> Menor: envolvimento do analista, consumo de reagents, tempo por
analise

> Melhor: precisao, reprodutibilidade

> Permite a exploracao de aspectos cinéticos

67

67

Materiais complementares

King Saud University

Arabian Journal of Chemistry

www.ksu.edu.sa
www.sciencedirect.com

ORIGINAL ARTICLE

Flow injection analysis system with electrochemical () oo
detection for the simultaneous determination of
nanomolar levels of acetaminophen and codeine

Anderson Martin Santos*, Tiago Almeida Silva *, Fernando Campanha Vicentini ™",
Orlando Fatibello-Filho *
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Exercicios

Como as caracteristicas da analise por injecao em fluxo podem ser exploradas na
“Quimica Analitica de Processos™?

. Quais sao as principais semelhancas e diferencas entre analise por injecao em fluxo

continuo e anélise em fluxo segmentado?

. Considere um experimento feito em um sistema FIA de linha simples com injecao de

um corante em uma solugao transportadora inerte. O pico largo da esquerda(altura h)
foi obtido injetando-se um volume de 800 pL do corante (considerado aqui um
“volume infinito”). Nesse caso, no méaximo do pico a cela de fluxo esteve por alguns

momentos preenchida com solugao “quase
pura” do corante. Nos trés picos da direita
(altura H) o volume injetado foi 200 pL.
Admitindo que a resposta do detector é linear,
calcule o coeficiente de dispersao da zona de
amostra referente aos trés picos da direita.
Classifiqgue como dispersao reduzida, média

Signal =

)

ou elevada.

Exercicios

Fe(ll) e Fe(lll) formam rapidamente complexos com estequiometria 1:3 com o-
fenantrolina, mas apenas os complexos de Fe(ll) sdo coloridos (A, = 512 nm). Os
complexos sao formados em pH entre 4 e 5. Deseja-se desenvolver um meétodo de
analise por injecdo em fluxo para especiagdo de Fe(ll) e Fe(lll) em amostras de 4quas
naturais. Sabendo-se que o laboratorio dispde de reagentes tais como acido acético,
acetato de sddio, cloridrato de hidroxilamina ou &cido ascorbico, proponha um
diagrama do sistema FIA e um procedimento de analise para efetuar a determinacao
desejada. Discuta o efeito dos volumes de amostra injetado e da vazao sobre o sinal
analitico e frequéncia de amostragem.

10/11/2023
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Proxima aula

> Introducao as separacoes - Preparo de amostra
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