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RESUMO:

A utilizagdo de sistemas que facilitam a realiza¢do de procedimentos ¢ aumentam a repetibilidade dos mesmos
¢ o foco da automatizacdo ¢ ¢ de suma importancia para a produg@o de resultados confiaveis. Neste trabalho,
nds apresentamos um sistema cuja proposta ¢ realizar a mecanizag¢do de um procedimento eletroquimico com
o intuito de aumentar a precisdo e repetibilidade se comparado a processos usuais. Além disso, ¢ proposto
como uma alternativa de menor custo e com maior versatilidade-que muitos dos equipamentos os quais
realizam fungdes parecidas e que estdo disponiveis no mercado.

PALAVRAS-CHAVE: Mecanizagdo, Automatizagdo, Eletroanalitica.

DEVELOPMENT OF AN MECANIZATED INJECTOR FOR AN
ELECTROCHEMICAL ANALYSIS SYSTEM

ABSTRACT:

The use of systems that facilitates-the realization of procedures and increase their repeatability is the focus
of automation and is of paramount importance for production of reliable results. In this work, we present a
system whose proposal is to carry out the mechanization of an electrochemical procedure with the aim of
increasing accuracy and repeatability compared to usual processes. In addition, it is proposed as an alternative
of lower cost and more versatile than many of the equipments that perform similar functions and which are
available on the market.
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INTRODUCAO

A automatizagdo de sistemas ¢ tendéncia em uma ampla gama de setores e aplicagdes, sendo hoje
necessaria para manutencao do estilo de vida atual da sociedade. Dessa forma, além de proporcionar
uma maior agilidade de producao, cria conforto e agiliza processos do cotidiano. Da mesma maneira
a aplicacdo de sistemas automatizados na area laboratorial também apresenta 6timos resultados, a
possibilidade da anulagéo de erros do analista (erro humano) € uma das principais vantagens, pois a
mesma representa boa parte do erro total de uma analise.

Assim, o foco deste trabalho ¢ apresentar uma possiblidade de realizar processos com o minimo de
intervengao do analista, mais eficaz e rapida, imprimindo melhores resultados. Contudo, a existéncia
de um sistema ¢ atrelada a sua viabilidade e aplicabilidade, portanto ¢ necessario que este seja
acessivel e de facil manuseamento para abranger o maximo de aplicag¢Ges possiveis de forma simples
e de baixo custo. A utilizacdo da impressdo 3D ¢ uma alternativa viavel e que permite a todos
proporem novas tecnologias sem grandes investimentos em modelos estruturais.

Com a proposta de comprovar sua eficacia em substituir sistemas atualmente utilizados que
possuem alto custo e onde a presenga humana ¢ indispensavel, sera demonstrada uma comparagao
entre resultados com a utilizagdo de uma micropipeta eletronica e os resultados obtidos pelo sistema
aqui proposto. Além do desempenho do sistema na inje¢do de amostras também sera mostrada a
possibilidade de realizar outros processos, como o preparo de amostras.

MATERIAIS E METODOS

Reagentes
Os reagentes utilizados foram de alto grau analitico e foram usados sem purificagao prévia.



As solugdes foram preparadas com dgua deionizada, de alta pureza (com uma resistividade maior
que 18 MQ cm) obtida de um sistema de purificagdo Milli-Q (Millipore, Bedford, MA, EUA).

Os reagentes utilizados no desenvolvimento do trabalho foram: &cido acético com teor de
99,7% e Butil Hidroxitolueno - BHT, fornecidos por Vetec (Rio de Janeiro, Brasil), paracetamol e
etanol com teores de 99,8% e 99,5% respectivamente, ambos produzidos por Synth (Diadema-SP),
2,2-difenil-2-picrilhidrazil — DPPH com teor baixo de 85% com procedéncia de Sigma-Aldrich.

Instrumentacéo

Potenciostato

Os registros eletroquimicos foram conduzidos usando um potenciostato p-Autolab tipo I
(EcoChemie, Utrecht, The Netherlands), relacionado a um microcomputador. Para o controle do
equipamento foi utilizado o software NOVA (versdo 1.11.12).

Micropipeta eletrdnica
Para os experimentos ilustrados nas Figura 3, as injecGes de solucbes padrdo foram
conduzidas utilizando uma micropipeta eletronica (Eppendorf Multipette stream).

Sistema de inje¢do com bomba seringa e fuso

O sistema ilustrado na Figura 1 € um injetor conhecido como bomba seringa, pois hd uma
seringa acoplada a ele e 0 movimento do émbolo que faz a solugéo se deslocar para frente ou para
trds. Também acoplado a este dispositivo tem-se: um motor de passo modelo NEMA 17, dois guias
lineares, dois rolamentos lineares, um fuso com 2mm de passo e uma castanha. As demais partes
gue constituem o sistema (estrutura) foram projetadas em software CAD (SolidWorks) e impressas
em impressora 3D comercial (Core Al dual — GTMax3D).

Figura 1 — Sistema de inje¢do com bomba seringa e fuso

Fonte: Autoria prdpria

Sistemas de movimentagdo com motores de passo e sensores magnéticos

A Figura 2 exp8e um aparato que integra as pecas impressas e componentes comerciais: 3
motores de passo tipo NEMA 17, 1 motores de passo tipo 28BYJ-48, 1 potenciémetro rotativo
modelo B10K, 3 sensores magnéticos, 1 sensor mecanico de fim de curso, 1 fuso de @ 5mm e 2
mm de passo com castanha em latdo, um acoplador e rolamentos diversos.

Figura 2. llustragdo do sistema de movimentagdo com motores de passo e sensores magnéticos

Fonte: Autoria prépria



O motor 28BYJ-48 ndo ¢ preciso o suficiente alem de apresentar uma pequena folga no
eixo, por isso, 0 B10K foi adicionado e trabalha em malha fechada com o motor solucionando o
problema de precisdo antes observado e como é alinhado com o eixo do motor, gira com 0 mesmo
eliminando a folga do motor, ja que seu eixo ndo apresenta folga.

Método

A avaliacdo da melhor configuracdo durante os experimentos se deu com base na resposta
obtida nos eletrodos, repetindo o procedimento diversas vezes e calculando o Desvio Padrdo
Relativo — DPR. A comparacdo foi realizada entre resultados obtidos entre a micropipeta eletrénica
comercial e o sistema desenvolvido neste projeto.

RESULTADOS PARCIAIS/FINAIS

Para a comparacao entre o sistema desenvolvido e os métodos usuais utilizados foi
realizada a analise do sistema com a utilizacdo da micropipeta eletronica. Para essa a anélise
foram feitas inje¢Oes consecutivas de uma solu¢do com paracetamol, permitindo que seja visto a
constéancia entre os resultados como demonstrado na Figura 3.

Figura 3. Repetibilidade para injeces sucessivas de solugdo contendo paracetamol 50umol L; Potencial aplicado:
+0.8 V; Velocidade de injecdo: xx uL st . RSD = 2.19% (100 pL); RSD = 0.53% (20pL).
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Fonte: Dianderson de Melo Higino Mendonca

A Figura 4 representa a analise do sistema de injecdo com bomba seringa e fuso e do sistema
de movimento. Foram realizadas 45 inje¢des consecutivas de modo a apresentar a constancia do
sistema sobre essa a¢do e também, com a utilizacdo do sistema de movimentagdo, foram realizadas
injecOes de duas amostras intercaladas, mostrando sua repetibilidade de movimento.

Figura 4. Estudos de repetibilidade para injegdes sucessivas de solugéo contendo de paracetamol 50 pmol L RSD =
1.3%;n = 45) e injecdes alternadas de solugdes contendo 10 (RSD = 1.7%) e ou 50 pumol Lt (RSD = 0.7%) de
paracetamol. Potencial aplicado: +1.0V; Vazdo: 119 pL s%;; Volume injetado: = 38pL.
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Fonte: Dianderson de Melo Higino Mendonca

Os RSDs calculados a partir dos resultados apresentados nas Figuras 3 (pipeta eletronica —
operada por um analista) 4 (sistema proposto) sdo similares, o que comprova o excelente
desempenho do sistema mecanizado construido em laboratério.

Para demonstrar a repetibilidade do sistema em uma aplicacdo utilizando do sistema de



injecdo em conjunto com o de movimentacéo foi realizado o experimento demonstrado na Figura 5.
Neste, o0 sistema preparou as amostras e as analisou sem a necessidade de intervencdo. Para
demonstrar a repetibilidade dos resultados foram feitas analises com um aumento crescente de
concentracdo de paracetamol a cada ciclo e depois as mesmas de maneira decrescente.

Figura 5: Resultados obtidos para inje¢des em triplicata de solugdes com concentragdes crescentes de paracetamol (50 a
250 pmol L) e respectivas curvas de calibragdo; potencial de +1.0V; Vaz&o: 1670 pL s; Volume injetado: 0,5 pL (R =
0.9999 e 0,9998 para injecdes na ordem crescente e decrescente, respectivamente).
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Fonte: Autoria prdpria

Os resultados da Figura 5 mostram que o sistema proposto pode ser usado em situacoes
onde o volume de amostra disponivel € menor que 1,0uL. Poucos sistemas analiticos disponiveis no
mercado permitem a realizagdo de andlises com volumes de amostra tdo reduzidos. Esta
possibilidade também é relevante do ponto de vista ambiental, pois o0 volume de residuos gerados
por analise tende a ser muito menor. Finalmente é importante lembrar que o sistema proposto é
totalmente mecanizado e, além da injecdo das solugdes, todas as solugdes foram preparadas pelo
equipamento sem intervencao do analista.

CONSIDERACOES FINAIS

Os resultados obtidos com o sistema automatizado proposto e a micropipeta eletrénica
(sistema de injecdo comercial) foram similares, o demonstra o potencial do sistema construido em
laboratério. Além disso, o sistema também tem vantagens adicionais, como a possibilidade de
operacdo sem intervencdo do analista, analise de amostras de volumes muito pequenos e maior
versatilidade em outros procedimentos experimentais (ex.: preparo de amostras).
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