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A THERMOSTATIZATION SYSTEM FOR FLOW INJECTION ANALYSIS APPLICATIONS. A
on-line thermostatization system that use simples materials, for flow injection and continuous flow
analysis is described. The proposed system showed good performance between 10 to 40°C.
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INTRODUCAO

Nas Ultimas décadas, iniUmeros trabalhos envolvendo a téc-
nica de andlise por injegdo em fluxo ( FIA ) tém sido publica-
dos na literatura’. Quando é necessario o controle rigoroso de
temperatura em sistemas FIA, este é geralmente realizado atra-
vés da imersdo da bobina de reagdo em um banho termostati-
zado®™®. Alternativamente, em alguns modelos comerciais de
espectrofotdmetros, a opcéo de termostatizar a cubeta é ofere-
cide®, sendo que para sistemas destinados & determinacéo de
propriedades fisico-quimicas, como por exemplo em medidas
de condutividade e de tensdo superficial, celas termostatizadas
s3o utilizadas para permitir o controle da temperatura®. Em
geral, os sistemas usando bobinas de reagdo termostatizadas,
provocam um aumento do percurso analitico e como consequ-
éncia, um aumento da dispers@o e da pressdo hidrodindmica e
uma diminuicdo da fregliéncia analitica.

Basicamente, 0s sistemas apresentados acima sdo aqueles usa-
dos em sistemas de fluxo. De fato, dependendo do sistema qui-
mico em estudo, a aplicagdo da termostatizagdo em parte da
linha de fluxo ou apenas no detector utilizado pode ndo ser sa-
tisfatério. A utilizagdo de ambientes climatizados ndo € adequa-
do para processos onde ha formag&o de calor, sendo que a com-
pleta termostatizacdo das linhas de fluxo pode ser necesséria nas
determinagBes cinéticas ou nas medidas condutimétricas’>.

Neste trabalho, € descrito uma linha flexivel de fluxo
termostatizado, de facil construcéo, que pode ser aplicada em
equipamentos de dificil termostatizagdo ou em qualquer siste-
ma baseado no método de analise por injecdo em fluxo.

DESCRIGAO DO SISTEMA

A Figura 1 ilustra o adaptador em acrilico, utilizado para a
confeccdo da linha termostatizada (L). A linha termostatizada
contém o tubo condutor de amostra, em polietileno (P) no in-
terior de um tubo (mangueira) de silicone (S). A &gua de um
banho circula pela linha através da entrada superior do
adaptador (tubo de silicone vertical), mantendo constante a
temperatura no tubo condutor de amostra. Um tubo de tygon
(T) é utilizado na extremidade oposta a da linha e serve para
vedacdo do adaptador e para conex&o com o restante do siste-
ma de fluxo (bomba peristaltica, detetor, etc).

Utilizando um multimetro comercial, um termopar de coefi-
ciente negativo (NTC) de 3mm foi calibrado com um termé-
metro de mercurio, realizando 12 medidas na faixa de tempe-
ratura entre 8 e 42°C. A Figura 2 representa o sistema de fluxo
montado para avaliar a eficiéncia da linha termostatizada, atra-
vés de medidas de temperatura em T2 e T1. O fluxo da amos-
tra (dgua destilada) no tubo condutor foi mantido constante por
uma bomba peristdltica em 3,0 mL.min?. A temperatura em
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T2 foi medida com o NTC em experimentos diferentes, com
valores de temperatura em T1, medido com o termdmetro de
mercUrio, na faixa de 10 a 40°C.

Figura 1. Adaptador de acrilico da linha termostatizada (L) em corte
(a) e em perspectiva (b). Tubos de silicone (S), tubos de polietileno
(P) e tubo de tygon (T). A figura c apresenta um adaptador que pode
ser utilizado para confluéncia em linhas de fluxo.
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Figura 2. Sistema de termostatizagdo. Termdmetro de mercurio (T1),
termdmetro baseado em NTC (T2), bomba peristéltica (Bp) e
adaptador de acrilico do NTC (At).

RESULTADOS E DISCUSSAO

A Figura 3 apresenta o grafico de temperatura do banho (T1)
em funcdo da resisténcia do NTC (curva de calibragdo) e em
funcdo da temperatura em T2. A calibragdo do NTC, nafaixa de
temperatura entre 8 e 42°C, apresenta um coeficiente de correla-
¢&o igual a 0,9987 (regressdo polinomial de ordem 2). E possi-
vel gjustar a temperatura desejada em T2, utilizando a relagéo
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experimental mostrada na Figura 3, fazendo o devido auste no
seletor de temperatura do banho. Idealmente, para sistemas de
diferentes formas e/ou dimensdes, devem ser determinadas curvas
de calibracdo separadas, para permitir a otimizag8o do sistema

A faixa de temperatura, na qual este sistema pode operar,
depende do material empregado na confecgdo da linha. Usando
tubos de PTFE, sistemas que suportam com seguranca até cer-
ca de 95°C, tem sido descritos na literatura’.
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Figura 3. Curva de calibragdo do NTC com o termdmetro de mercu-
rio (T1) (o). Relagé@o entre a temperatura do banho e a temperatura
em T2 (o).

Esta linha de fluxo foi aplicada com sucesso ha
termostatizagdo de um tensiémetro automatico de fluxo, apre-
sentando bons resultados, como descrito na Tabela 1'°. Como
pode ser observado, os valores de tensdo superficial (y) expe-
rimentais e agueles obtidos da literaturat! em vérias tempera-
turas estdo em excelente concordancia. De fato, os valores de
y determinados experimentalmente, se correlacionam linearmen-
te com aqueles da literatura,’* com um coeficiente de correla-
¢ao linear igual a 0,996.

CONCLUSOES

Em conclusdo, o sistema descrito possibilita uma boa troca de
calor entre a amostra e o banho, como demostrado pelos dados de
tensdo superficial e pela correlagdo de temperaturas descritas na
Figura 3. Também apresenta a vantagem de manter a termostati-
zacd0 ao longo de toda a linha de fluxo, permitindo trabalhar com
diferentes temperaturas em ambientes climatizados.
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Tabela 1. Valores de y, experimentais e da literatura, em vérias
temperaturas.

Temperatura, y literatura, y experimental,
°C dina.cm® dina.cm™!

10,0 74,22 73,9
12,5 - 73,7
15,0 73,49 73,3
17,5 - 73,1
18,0 73,05 -

20,0 72,75 72,9
22,5 - 72,7
25,0 71,97 72,2
27,5 - 71,7
30,0 71,18 71,4
35,0 - 70,7
40,0 69,56 -

O sistema é muito versdtil, podendo ser utilizado em linhas de
fluxo de quaisquer formas e/ou dimensBes, em situagdes onde a
termostatizac8o do equipamento segja de dificil execugdo, ou onde
seja necessdrio uma grande flexibilidade da linha de fluxo™®.
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