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INTRODUCAO

Em andlises por injegdo em fluxo, a vélvula introdutora de
amostra ¢ uma peca fundamental para o bom desempenho do
método utilizado. Existem vérios modelos construidos em ma-
teriais diversos, principalmente nylon e acrilico. O Teflonl
tem sido pouco utilizado, embora vélvulas que utilizam, par-
cialmente, este material j4 tenham sido descritas2,

Para que haja uma boa vedagéo entre a parte mével da vdl-
vula e as fixas, costuma-se usar camadas finas de borracha
macia, por exemplo, de polibutadieno.

Devido a problemas especificos que se nos apresentaram
no desenvolvimento de um método analitico de injegdo em
fluxo, onde se usava solugdo oxidante, de dicromato-dcido
sulfiirico, tornou-se necessdrio eliminar as borrachas de ve-
dacdo. Em fungio disto escolhemos o Teflon como material
resistente ao reagente utilizado, para construir uma vélvula in-
trodutora de amostra, dispensando as borrachas de vedagao.

Nesta nota técnica, descrevemos uma vélvula para intro-
ducdo de amostra em sistemas de andlise por injecdo em fluxo,
construida em Teflon grafitado.

Embora o seu desenho fundamental nio seja de fato novi-
dade, j4 que injetores semelhantes sdo utilizados h4 muito
tempo (desde 1978) no CENA de Piracicaba3, alguns detalhes
de- construgio, associados ao uso do Teflon como material
principal e ao desempenho apresentado, tornam interessante a
sua divulgagdo.

Para efeito de clareza na exposigdo das partes que consti-
tuem novidade, descrevemos o todo.

DESCRICAO

A vélvula, como pode ser vista na figura 1, apresenta duas
linhas de comutacdo podendo, portanto, ser utilizada numa
grande variedade de sistema.

Duas pecas em Teflon grafitado, de 1,0 cm de espessura,
que formam o apoio, estdo parafusadas sobre uma placa de
aluminio de 1,0 x 6,0 x 10,5 cm.

Dois furos, na parte inferior, permitem a introdugio de
dois pinos metdlicos que orientam a posigio das pecas de
apoio. Estes pinos servem, também, como delimitadores de
curso da parte mével (rotor).
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Figura 1. Desenho, em escala, da vdlvula introdutora de amostra:

1 — base da vdlvula; 2 — pegas de apoio; 3 — parte mével (rotor); 4 — anéis metdlicos; 5 - parafuso; 6 — mola; 7 - porca de fixacdo; 8 — has-
te metdlica (manopla); 9 — pinos de delimitagdo do percurso do rotor e de orientagdo para a montagem da vdlvula; 10 — haste metdlica
delimitadora de percurso do rotor; 11 — furos nos anéis metdlicos, para a passagem dos tubos de polietileno (os anéis mostrados possuem

um furo a mais que o necessdrio para esta vdlvula).
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Mais acima hd um furo onde ¢ introduzido um parafuso
que, além de funcionar como eixo de rotagado, serve, também,
para fixar e ajustar o rotor s pecas de apoio.

Bem ao alto estao os furos para as conexdes € a passagem
dos fluidos.

O rotor consiste de um cilindro de 2,0 cm de espessura por
4,0 cm de didmetro, com um furo central onde passa o eixo de
rotacdo. Furos menores, adequadamente posicionados, ser-
vem, uns, para a conexdo da alga de amostragem (loop) € ou-
tros para a passagem de solucdo reagente e/ou carregadora.

Para a movimentagdo do rotor hd uma haste metélica (ma-
nopla) de 6 cm de comprimento, parafusada no mesmo.

Uma outra haste inferior, delimita o percurso do rotor
dentro dos limites permitidos pelos dois pinos acima citados.

Na figura 2 pode ser visto o desenho esquemdtico do sis-
tema de furos para a passagem das solugoes. Na vélvula cons-
truida hd dois conjuntos destes canais, havendo espago para
um maior nimero.

Para uma melhor vedagdo do sistema, usaram-se dois anéis
metdlicos que transmitem a pressao da mola presa ao parafuso
central, a uma drea maior das pegas de apoio que, deste modo,
se ajustam melhor ao rotor. O uso destes anéis reduziu a graxa
necessdria para a vedagdo perfeita do sistema, a uma quanti-
dade extremamente pequena. Acreditamos que uma usinagem
mais fina possa até dispensar o uso da mesma.

Figura 2. Desenho esquemdtico da vdlvula introdutora de amostra,
mostrando o sistema de furos para a passagem dos fluidos: 1 -
base da vdlvula; 2 — pegas de apoio da vdlvula; 3 — rotor; a se-
ta indica o movimento de rotagdo para a amostragem; 4 — eixo
de rotagdo do rotor; 5 — furo no rotor que se posiciona no lu-
gar da alca de amostragem, apés a rotagdo para a introducao
de amostra no sistema de andlise; 6 — furos por onde passa a
solugdo do analito; 7 — alca de amostragem; 8 ~ furos por on-
de passa a solu¢do carregadora.

A conexdo dos tubos de polietileno, condutores das so-
lugoes, € feita diretamente no corpo da vdlvula. Os furos, cu-
jos didmetros sao de 1.8 mm, permitem um encaixe perfeito
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dos tubos de 2,0 mm de didmetro externo. Tubos de di-
mensbes maiores ou menores sdo conectados utilizando pe-
quenos pedagos do de didmetro adequado.

Nas figuras 1 a 4 podem-se ver em detalhes as dimensGes e
o formato da vélvula introdutora de amostra e das pegas que a
compdem.

Figrua 3. Fotografia da vdlvula introdutora de amostra desmontada.

Figura 4. Vista geral da vdlvula introdutora de amostra montada.
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CONSIDERACOES GERAIS

A necessidade de construir uma nova vélvula introdutora
de amostra, para sistema de andlise por inje¢do em fluxo, sur-
giu com o uso de um reagente oxidante muito vigoroso, ou se-
ja, solucdo saturada de dicromato de potdssio com 4cido sulfi-
rico 6M, a qual ataca rapidamente a borracha de polibutadie-
no, comumente usada para vedacao em vélvula de uso corren-
te. Também, em outros casos, em vdlvulas feitas de acrilico, o
uso de solventes orgénicos mostrou-se problemético, j4 que o
material pldstico € atacado por vdrios produtos, entre eles o
etanol.

A nova vélvula mostrou-se muito adequada para uso com
solventes orgénicos, solugdes oxidantes, solugdes 4cidas, so-
lugbes alcalinas, etc. Recentemente foi testada com solugdo
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concentrada de hidréxido de sédio tendo apresentado excelen-
tes resultados.

A manutengio é extremamente simples. E necesséria uma
rdpida limpeza periédica, em fungao do uso, para a substi-
tuigdo da camada de graxa. No nosso caso usamos uma graxa
a base de lanolina, mas outras podem ser escolhidas em fungdo
do sistema quimico em estudo.
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