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D e t e rmin a çã o  de  amô ni a  n o  a r  u t i l i za nd o  um se nso r  p i e ze l é t r i co  de  

qua r t zo  

 

J . R . M .  Cas t ro ,  D . L .  Bra n co ,  V .R .  Ba l bo ,  M .F .  O l i ve i r a  e  J . F .  An dr ad e  

D ep a r t a me nt o  d e  Qu í mi ca  F FC LRP /U SP  –  1 4 04 0- 90 1  –  R ib e i r ã o  

P r e t o /S P -  Br as i l  

 

R es umo :  

_ _ __ _ _ __ __ _ _ __ ___ _ __ __ _ _ __ __ _ _ __ _ _ _ _ __ __ _ _ __ __ _ __ _ __ _ _ __ __ _ _ __  

N es t e  e s t ud o ,  p ro cu r ou - se  d e sen v o l v e r  e  av a l i a r  f i l m es  p a ra  a  ca p t aç ão  e  

q u an t i f i c ação  d e  v a po re s  d e  a mô nia  n o  a r ,  a t r av és  d e  u m se n so r  

p i e ze l é t r i co  d e  q u ar t zo .  Mu i t a s  s u b s t ân c i a s  e  su as  mi s t u ra s ,  em  d i f e r en t e s  

p r op o r çõ es ,  fo r am  i nv e s t i gad a s  co m o  p os s í v e i s  f i l m es  cap to r e s .  E m  e t ap as  

s egu i n t e s ,  v e r i f i c a ram - se  a l gu n s  p a r âme t ro s  i m po r t an t es  co mo  o  e f e i t o  d a  

v a zã o  d o  p o lu en t e ,  d a  t e mp er a t u ra  d e  t r ab a lh o  e  d a  ma s s a  d a  p e l í cu l a ,  

o t i m i za nd o -s e  as  co n d i çõ es  ex p e r im e n t a i s  p a r a  a  mo n tage m  d o  m é t od o .  

C on cl u i u - s e  q ue  o  f i l m e  m a i s  p r o mi ss o r ,  s o b  a s  co nd içõ es  a j us t ad as ,  s e r i a  

u m a  m i s t u ra  2 :1  ( v / v )  de  s o l u çã o  co me rc i a l  ( A)  d e  ác i do  g l i c ó l i co  ( 70  % 

m / m)  em  á gu a ,  ad i c i on a da  a  t e t r ak i s (h id r o x i e t i l ) e t i l en od ia m in a  -  T H EE D 

( 3 :4  v / v ) ,  c o m  u ma  so l u ção  s a t u ra d a  ( B )  d e  ác i do  t ân i c o  e m a ce t on a .  

E s t ud o s  d e  r ep e t i b i l i d a d e ,  do  t em po  d e  c on t ac to  (p o l uen t e- s en so r )  e  d e  

a lgu n s  po s s ív e i s  i n t e r fe r en t e s  c o mp l e t a ra m os  t r a b a l h o s .  A s  cu r v as  

a n a l í t i ca s  r e su l t an t e s  m os t r a r am  f a ix as  l i n ea re s  n a  r eg i ão  d e  t r ab a l ho  (2 , 0  

a  1 1  pp m v  o u  1 , 4  a  7 , 7  m g/ m 3  d e  NH 3 ) ,  p a r a  q u a t ro  d i f e re n t e s  t em p o s  d e  

ex po s i ç ão  ( 0 , 5 ;  1 ;  2  e  3  min ) ,  c o m c oe f i c i en t es  d e  co r r e l a çã o  ( r )  v a r i and o 
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e n t r e  0 , 99 94  e  0 , 99 8 0 ,  e  r es pe c t iv a s  s ens ib i l i d a d es  d e  1 3 ,5  a  4 2 ,0  H z  /  

p p m v .  

 

P al a v ra s - c hav e :  am ô n ia ,  s en so r  p i ez e l é t r i c o  ( MC Q ) ,  á c i do  g l i có l i c o -

á c i do  t ân i c o -T H EED f i l m e.  

 

I n t ro d uçã o  

 

A m ôn ia  

A  am ô ni a  é  u m  gá s  i n co lo r  à  t e mp er a tu r a  am bi e n t e ,  p os su i  u m o do r  m u i to  

f o r t e  e  é  c on s id e rav e l men t e  m a is  l ev e  q u e  o  a r .  Po s s u i  po n t o  d e  fus ão  d e  -

7 7 ,7 °C ,  e  po n t o  de  ebu l i ção  d e  -3 3 , 4°C ,  s en d o  b as t an t e  so lú v e l  e m á gu a  e  

p o den d o  s e r  r em ov i d a  so b  f e rv u r a  [ 1 ] .  No  es t ad o  l í q u id o ,  co me rc i a l m en t e  

d i s po n í ve l  e m so lu ç ão  a qu o sa  d e  1 5  m ol  L - 1  ( 28  %  m / v) ,  co m  a  

d e no m in a çã o  d e  amo n í ac o ,  a  a mô ni a  é  u m  d o s  so l v en t es  qu e  m a i s  t em  s id o  

u s ad o  p ar a  o  e s t u d o  d e  r e açõ es  q u ím i ca s .  A l ém  d i s so ,  a  a mô n ia  p od e  

f o r ma r  m i s tu r as  ex p lo s i v as  c o m  o  a r ,  à  t em p e r a tu r a  e  p re s sã o  a m bi en t e ,  

q u an d o  p r e se n t e  em  c o n ce n t r açõ es  d e  1 6 - 27  % e m v o l u me .  O s  p ro du to s  d a  

c o mb us t ão  s ão ,  p r in c ip a l me nt e ,  n i t r ogên io  e  á gu a ,  co m t r aço s  d e  n i t r a to  

d e  am ôn io  e  d ióx id o  de  n i t ro gê n i o  [ 2 ] .   

 P r o d u z id a  i nd us t r i a l me n t e ,  ge r a l m en t e ,  p e l o  p ro c es so  d e  Ha b e r -

B os ch ,  q u e  c o mb i na  d i r e t am en te  N 2  e  H 2 ,  u s an do  f e r ro  co mo  c a t a l i s a dor  

m i s t u ra do  co m a lgu ns  óx id os  ( Al 2 O 3 ,  K 2 O ,  S iO 2 ,  C aO,  M gO ) ,  a  4 5 0°C  e  

2 7 0  a t m d e  p r e ss ão [ 3 ] ,  a  am ô n i a  é  u t i l i z ad a  em  gra n d e  q u an t i d ad es  n o  

m u n d o  t od o  de v id o  à s  su as  d iv e r s a s  p ro p r i ed ad es .  D e n t r e  e s s as  

a p l i ca çõ es ,  d e s t ac am - se  o  s e u  us o  com o  f o n t e  d e  n i t ro gên io  na  f a b r i ca çã o 

d e  f e r t i l i z an t es ,  n a  f o r m a  d e  s a i s  d e  a mô ni o  ( n i t r a t o ,  f os f a t o ,  s u l f a to )  o u  

u r é i a ;  co mo  a ge n te  n eu t r a l i z ad o r  na  i n dú s t r i a  d o  p e t r ó l eo  e  gá s  d e  

r e f r i ge ra çã o  em  s i s t e mas  i nd u s t r i a i s ,  p o i s  s eu  a l t o  p o de r  r e f r i ge r an t e  e  

b a ix o  po t e n c i a l  d e  d es t r u i ção  d o  o zô n i o  es t ra to s f é r i co  t o rn a m es t e  gás  



Ecl. Quím., São Paulo, 36 ,2011 23

a d eq u ad o  p a ra  s e r  u sad o  e m gr a n d e s  m áq u i n as  d e  re f r i g e r aç ão  i n d us t r i a l ,  

e v i t an d o  a s s i m o s  u su a i s  co mpo s to s  c l o ro f l uo rc a rb o n e to s  (C FC s )  [1 ,4 ] .  

 E m  am b i en t es  f ec had os ,  o  gr a n d e  p r ob l e ma  d a  am ôn i a  é  o  v az am en t o  

n o s  s i s t e ma s  d e  r e f r i ge r aç ão  r ep re s en t a nd o ,  a s s i m ,  u m r i s co  à  s aú de  das  

p e ss o as  q u e  t r ab a l h a m n e s t e s  l o c a i s .  Um a  p es so a  po d e  s e r  ex p o s t a  

d i a r i a m en t e  a  3 0  p p m v  d e  a mô n ia  du r a n t e  8  h o r a s  d e  t r ab a lh o ,  s en do  o  

l i mi t e  o l f a t i v o  méd io  d o  s e r  hu m an o  e m t o r no  de  5 5  pp m v .  A pe n as  

a lgu m as  d ez en as  de  p p m d es t e  gá s  s ão  n ec es sá r i as  p ar a  p r od u zi r  u m o do r  

ex t r em am en te  d e sa gr a d áv e l .  Po ré m ,  co m a  p e rd a  d e  s en s i b i l i d ad e  

e sp e c í f i c a  d o  o l f a to ,  ap ó s  a l gu m  t em p o  d e  pe r m an ên c i a  em  am b i en t e s  

c o n t a min a do s  po r  a mô ni a ,  s ão  i m p r es c in d í ve i s  a  d i spo n i b i l i z aç ão  d e  

s i s t e ma s  d e  d e t e cção  q u í m ic a  f ác e i s  d e  o p e r a r ,  d e  b a ix o  cu s t o  e  r e sp o s t a  

r áp i d a ,  c ap az es  nã o  ap en as  de  d e t e c t a r ,  m as ,  t am b ém,  q uan t i f i ca r  o s  

n ív e i s  d es t e  gás  e m  u m a  am p l a  f a ix a  d e  c o n cen t r a çõ es .  O ut r o  p r ob l e m a 

q u e  o co r re  em  amb i en t e s  f ec h ad os  e s t á  r e l ac io n ad o  co m a  c r i a ção  

ex t en s iv a  d e  a n im a i s ,  q u e  é  u su a l m en t e  f e i t a  c on f i n an do - os  e m u m 

d e t e r m in ad o  e sp aço .  Co mo  as  f e ze s  e  u r in a  s ão  fo n t e s  d e  am ô n i a ,  i s so  

p o de  r e su l t a r  em  c o n c en t ra çõ es  l o ca i s  e l ev ad as  d o  c o mp os to ,  o  q u e  v a i  

i n t e r f e r i r  n a  s aú d e  do s  an i ma i s ,  p od e nd o  o c as ion a r  p r e ju í zo  ao s  

p r od u t o r e s .  Nes t e  c a s o ,  mé t od o s  an a l í t i co s  q u e  f o r n eçam  d a do s  sob r e  a  

c o n c en t r a ção  m éd i a  d i á r i a  d e  am ô ni a  a ju d a r i a m a  c o n t ro l a r  e s s es  

p r ob l em as  [ 1 ] .  

 A  a mô n ia  p od e  s e r  d e t e r min ad a  u t i l i za n do -se  v á r i a s  t éc n i cas ,  t a i s  

c o mo  p on ten c i o m et r i a  [ 5 ] ,  i n j e çã o  em  f lu x o  [6 ] ,  am os t r age m  d i fu s iv a  [7 ] ,  

d e n t r e  o u t r a s  m a i s .  C o n t ud o ,  a s  me t o d o lo gi a s  em p r egad a s  e n v o lv em 

e t a pa s  c o mp l i c ad as ,  a l é m d e  ex i g i r em  a l gu n s  p ré - t r a t am en t os .  Na  

l i t e r a tu r a ,  en con t ra m -s e  a lgu n s  t r ab a lh os  ma i s  r ec en t e s  so b re  a  

d e t e r m in aç ão  d e  amô n ia ,  a t r av és  d e  s en so r es  p i ez e l é t r i co s  [ 8 -1 0 ] ,  o s  

q u a i s ,  ma i s  e sp ec i f i c am ent e ,  em pr ega m  a  m i c r o ba l an ça  d e  c r i s t a l  d e  

q u a r t zo  ( QC M) ,  q ue  s e r i a  u m a  a l t e rn a t i v a  m a i s  ba r a t a ,  r á p i d a  e  p r á t i c a ,  

e m r e l açã o  à s  d e m ai s  t écn i cas  c i t ad as  an t e r io r me nt e .  
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F u n d am e nt os  da  t écn i ca  e  p e qu e no  h i s tó r i co  

O  s en so r  p i eze l é t r i c o  d e  c r i s t a l  d e  qua r t zo  ou  m i cr o b a l an ç a  d e  c r i s t a l  d e  

q u a r t zo  (q ua r t z  c r y s ta l  m i c ro ba l an c e  –  QC M)  é  u m d i sp o s i t i v o  

e sp e c i a l me nt e  i n t e r e s san t e  e  i n s t r u t i v o .  E s t e  s en so r  e s t á  b as ea do  n as  

c a r ac t e r í s t i ca s  p i eze l é t r i ca s  d o  q ua r t zo  q u e ,  e s t an do  co n ec t ad o  a  u m  

c i r cu i to  e l é t r i co  ap r op r i ad o ,  o sc i l a  a  u m a  f r e qu ê nc i a  co n s t a n t e  e  

c a r ac t e r í s t i ca  d a  su a  ma ss a  e  f o r ma .  E s t a  p ro p r i ed a de ,  co m p a r t i l h ad a  

t am b é m p o r  ou t r os  m a t e r i a i s  c r i s t a l i n o s ,  é  ch am ad a  d e  e fe i t o  p i e z e l é t r i co ,  

s ob r e  a  qu a l  s e  fu n da me nt a  a  mi c ro b a l an ça  de  c r i s t a l  de  qu a r t z o .  A  

f r eq u ên c i a  co ns t an t e ,  ca r ac t e r í s t i c a  do  c r i s t a l  ( d i ap as ã o)  c o ns t i t u i  a  b as e  

d o  con t ro l e  d e  t em p o  d o s  r e ló gi o s  e  c ro n ô m et r os  mo d e rn os  d e  a l t a  

p r e c i s ão ,  con t ro l e  d e  a p a r e lh os  de  GP S ,  f i l t ro s  d a  m a i o r i a  do s  

e q u i p a men to s  e l e t r ô n i co s ,  c on t a do res  e  f r eq u en c í m e t ro s ,  p ro p r i ed a des  

e s s as  qu e  l e v a ram  a  mu i t o s  ou t ro s  s i s t e ma s  i ns t r u m en t a i s  a n a l í t i co s  m ai s  

ex a to s  e  p r ec i so s  [1 1 ] .   

Q u a nd o  u ma  p eq u en a  ma ss a  d e  m at e r i a l  é  de po s i t ad a  s ob re  a  s up e r f í c i e  d e  

u m  c r i s t a l  d e  q u ar t zo  os c i l an t e ,  a  su a  f r eq u ên c i a  d e  v ib r aç ão  d i m in u i .  

E s sa  v a r i a ção  de  f r e q u ên c i a ,  ∆F ( Hz ) ,  t e m  u ma  r e l aç ão  l i n ea r  c o m  a  m as s a 

i n co rp o rad a  à  f a ce  d a  l â mi n a  c r i s t a l i n a  qu e ,  de  a co rd o  c o m  S a u erb r e y  

[ 1 2 ] ,  p a r a  c r i s t a i s  co m c or t e  AT,  é  d ad a  p e l a  eq u aç ão :  ∆F =  - 2 , 3× 10
6
 

F 0
2
(∆M /A) ;  s en do  ∆F ( Hz )  a  d i min u i çã o  d a  f r eq u ên c i a  os c i l an t e  cau s ad a  

p e l a  p e l í cu l a  me t á l i c a  ( e l e t ro d o )  ou  f i l m e  ( co a t in g)  d ep os i t ad o ,  F 0  ( MH z)  

a  f r e q uê n c i a  r es son a n t e  fu n da me nt a l  d a  l â m in a  d e  c r i s t a l  d e  q u ar t zo ,  

∆M( g )  a  m as s a  t o t a l  d epo s i t a da  e m amb as  a s  f a ce s  do  c r i s t a l  e  A  ( cm
2
)  a  

á re a  a t i v a  d o  e l e t r od o  d e  u ma  d e  su as  f ac es  [1 3 ] .   

 D es t a  m an ei r a ,  o b t é m- s e  u m a  mi c ro b a l an ç a  a p l i can d o-se  s ob r e  a  

s up e r f í c i e  d o  e l e t r o d o / c r i s t a l  u m a f i n a  p e l í cu l a  ( f i l m e ,  “co a t i n g” ) ,  

t am b é m ch a ma d a  d e  su b s t r a t o  cap to r ,  q u e  ge r a l m en te  é  u m p o l í me ro  

e s t á v e l  q u e  t en h a  a f i n id a d e  p e l a  sub s t â n c i a  ga so sa /p o l u en t e  qu e  s e  d es e j a  

d e t ec t a r  e  q u an t i f i ca r .  Na  p r á t i c a ,  f az - s e  p a ss a r  u m  f l ux o  co n t ro l ado  do  
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gá s  d e  a r r a s t e ,  con t en do  o  an a l i t o  de  i n t e re s se ,  s i mu l ta n e am en t e ,  so b re  

a mb o s  o s  l a do s  d o  c r i s t a l  d e  q u ar t zo .  Sen do  o  p o l uen t e  c ap t ad o  por  

s o r ção ,  a t r a v és  do  f i l m e  e sp ec í f i c o ,  cau sa rá  u m a  d im in u içã o  d a  f r e qu ê n c i a  

d e  v ib r aç ão  do  s e n so r ,  c u j o  v a l o r  e s t á  r e l ac io n ad o  à  ma s sa  o u  à  

c o n c en t r a ção  d e ss e  an a l i t o .   

 E s se s  s en so r e s  t êm  s id o  u s ad os  pa r a  d e t ec t a r  u m a  va r i ed ad e  d e  

s ub s t ân c i a s  e m fa s e  gas o s a .  A c h am -se  d e s cr i t os  mé t od o s  pa r a  am ôn i a ,  

a ce to ín a ,  su l f e to  d e  h id r o gên io ,  d ió x i do  de  enx o f r e ,  á c id o  c lo r í d r i co ,  

d ió x i do  d e  n i t rogên i o ,  m on oni t ro to lu en o  ( ex p lo s iv o) ,  me t i l ami n as ,  

v a po r e s  d e  me rcú r io ,  h id ro gê n i o ,  ác ido  c i an íd r i co ,  mo nó x id o  d e  ca r bo n o ,  

d ió x i do  d e  c a rb o no ,  f o r m al d e íd o ,  fo sgên i o ,  oz ôn io ,  t o l u en o ,  x i l en o  e  

o u t ro s  h i d r o ca rb o ne t os  a ro má t i co s ,  d i i so c i an a to  d e  t o lue n o ,  d i n i t r a to  d e  

p r op i l en o  g l i co l ,  ga s es  an e s t és i co s  (h i d ro c a rb o n e to s  h a l o gen a d o s ) ,  

c o mp os t os  o r ga n o fo s fo r ad os  e  d e f en s iv o s  a gr í co l as  [1 4 ] .  

 A s  ap l i ca çõ es  ana l í t i c as  d os  c r i s t a i s  p i ez e l é t r i c os  “ r ec o b e r t os ”  

c o me ça r am  a  p a r t i r  d e  19 6 4 ,  q u an d o  K in g  [1 5 -1 7 ] ,  t r ab a lh a nd o  co m 

s ub s t ân c i a s  u s ad as  co mo  f a s es  es t ac io n á r i a s  em  c ro m a to gra f i a ,  r eco b r iu  

o s  e l e t r o d os  c o m  t a i s  s ub s t r a to s  d e t ec t a nd o  e  q u an t i f i can do  os  a f l u en t es  

ga so so s .  U t i l i z and o  a  e q u a ção  d e  S a u erb re y ,  Ki n g  e s t i m o u  em  1  n g o  

l i mi t e  t eó r i c o  d e  d e t ec çã o ,  b a t i zan d o  o  d i sp o s i t i v o  d e  “d e t ec to r  

p i e ze l é t r i co  d e  so rçã o ” .  D ev i do  à  s u a  e l ev ad a  s en s i b i l i da d e ,  b a ix o  c us t o ,  

p e qu e no  t am a nh o ,  s e l e t i v id ad e  e  ro bu s t ez ,  t a l  d e t ec to r  r ev e l ou -s e  i d e a l  

p a r a  mui t o s  p r op ó s i t o s  an a l í t i co s ,  mo s t r an do - s e  e sp e c i a l m en t e  ap l i cáv e l  

e m b a ix as  t e mp era t u ra s ,  t o r na nd o  p os s í v e l  a  an á l i se  d e  c o m po s t os  

n o rm a lm e nt e  i n s t áv e i s  ac i ma  da  t em p e ra tu r a  a mb i en t e .  R eco b r in d o  o s  

c r i s t a i s  co m  p en e i r a s  m ol e cu l a r es ,  p o l í me r os  h i g ro s c ó p ic os ,  s í l i c a  ge l  e  

l í q u id os  p o l a r es ,  Kin g  d e sen v o l v eu  e  c o m er c i a l i zo u  o  p r im e i r o  d e t e c t o r  d e  

u m i da d e  c ap az  d e  ac u s ar  0 ,1  p p m v  d e  v a p o r  d e  á gu a  n o  a r ,  t en do  t a m b ém 

t r ab a lh a do  c o m  h id r o ca rb on e to s  (x i l eno ) .  

 Se m d ú v id a ,  p a r a  o  d es en vo lv im e nt o  d e  n o vo s  m é to do s  an a l í t i co s ,  

n a  d éc ad a  d e  s e t en t a ,  Gu i lb au l t  & c o la bo ra do r es  [1 4 , 18 -2 9 ]  d e r am  u ma 
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gr a n d e  c o n t r i bu i çã o ,  p r in c i p a l m ente ,  n o  e s tu do  d e  v á r i os  p o lu e n t es  

ga so so s .  A o  lo n go  d os  an os ,  p es qu i s a s  i n t en sas  f o ra m r ea l i z ad as  e  

c o nd u zi r am  ao  d esen vo lv i me nt o  d e  mu i t o s  d e t ec to r es  d e  f a s e  gas os a  p a r a  

v a po r e s  o rgân i cos ,  p o l u en t e s  am bi e n t a i s  e  d e t e c t o r e s  c r oma t o grá f i c os .   

 Se gu n d o  O’S u l l i va n  & G u i l b a u l t  [1 8 ]  o  p r i m ei r o  i m u n o sse ns or  d e  

f a s e  ga so sa  fo i  d es c r i t o  p o r  Gu i l b a u l t  & Ng eh -N g wa inb i  ( 1 9 88 ) ,  s end o  

q u e   t a mb ém ,  n es se  me s mo  ano ,  F aw c et t  e t  a l .  f o r a m o s  p r i me i ro s  a  

d e sc rev e r  u m  b io s se ns o r  p a r a  D N A.  E s t a  á rea  t e m ch a ma d o  m ui t o  a  

a t e nç ão  d o s  p esqu i s ad o r es ,  po i s  o  u s o  d e  an t i co rp o s  a t u an do  c o m o 

r ev es t i me n t o  d os  e l e t ro d os  o fe re ce  u m a  e s p ec í f i ca  b io s se l e t i v id ad e  ao  

m é t od o .  

 Pa ra  a  d e t e cç ão  d e  gás  d e  a m ô n i a  ex i s t em  es tu d os  r e ce n t e s  d e  

d i f e re n t e s  f i l me s  qu e  a u ment a r i a m a  se n s i b i l i d ad e  e  e f i c i ê n c i a  do  m ét od o  

a n a l í t i co ,  t a i s  com o :  f i l mes  d e  p o l i v i n i l p i r ro l i d on a  (PV P) ,  q u e  s e r vem  

t am b é m p a r a  d e t e rm in a r  a mi n as  a l i f á t i c a s  [ 10 ] ;  f i l m es  n a no po r oso s  d e  

p o l i e l e t ró l i t o s  co m u m a  c am ad a  d e  α– Zr P  d ep os i t ad o s  so b r e  a s  f ac es  d os  

e l e t r od o s ,  p e l o  m é t o d o  “La y er  by  L a ye r” ,  s e nd o  a  f u n ç ão  d os  

p o l i e l e t ró l i t o s  es t ab i l i z a r  a  e s t ru tu r a  p o ro sa  d o  f i l m e ,  a l é m d e  m an t e r  a  

s u a  u m id a d e  r e l a t iv a ,  o  q ue  a u m ent a r i a  a  s e ns ib i l i d ad e  d o  f i l m e  p a r a  a  

a mô n i a  e  o u t ro s  gas es  h id ro f í l i co s  [3 0 ] ;  f i l m es  d e  T a 2 O 5 [3 1 ] ,  f i l m es  d e  

Z n O [ 32 ]  e n t r e  o u t ro s .  

 

M a t e r i a i s  e  mé to d o s  

 

A p a re l ha g em  e  a r ra n j o  ex pe r i m en ta l  

N es t e  t r ab a l ho  f o r a m u t i l i zad o s  c r i s t a i s  p i ez e l é t r i c os  d e  q u a r t zo  d e   

1 0  M Hz ,  co m co r t e  AT  ( m ai s  e s t áv e i s  e  c o m  b a ix o  co e f i c i e n t e  d e 

t em p e r a tu r a  en t r e  1 0  e  5 0 o C ) ,  n ã o -p o l id os ,  c on t e nd o  f i n í s s i mo s  d ep ó s i t o s  

d e  ou ro  ( e l e t ro do s )  em  a mb o s  os  l ad os ,  d i sp on ív e i s  co me r c i a l me nt e  e  

m o n ta do s  em  su p or t e s  d e  c e r â mi ca  m od e lo  HC- 6 /U  ( ICM ,  Ok l ah o ma ,  OK,  

U SA ) .  O  d i âm e t r o  d o  d i s co  l a mi n ar  d e  q u a r t zo  ge r a l m en te  é  d e  10  a  1 6  
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m m,  co m ap ro x i mad a me nt e  0 ,1 5  mm  d e  e sp e ss ur a ,  s en do  q u e  o  e l e t ro d o  

m e t á l i co  t em  es p ess u r a  e n t r e  3 . 00 0  e  1 0 .0 00  Ǻ  e  d i â me t ro s  v a r i an do  de  6  

a  8  mm  ( á r e a  su p e r f i c i a l  a t i v a  a ce rc a  d e  0 ,4 0  c m 2 ) .  

O  c r i s t a l ,  apó s  s e r  r ec o be r to  co m  o  f i lme  a d e qu a do ,  fo i  co lo c ad o  em  u m a 

c é l u l a  d e  v id r o ,  f i can do  su a s  f a ce s  ex p o s t a s  ao  f l u x o  d e  v a po re s ,  e  l i gad o  

a  u m  o sc i l ad o r  t r an s i s to r i za do  OT -1 3  ( IC M,  Ok l ah o ma ) ,  q u e  o  m an t ev e  

v ib ran d o  em  su a  f r eq u ên c i a  r e ss on a n te .  O  o s c i l a do r  é  a l im en t ad o  p o r  u m a 

f o n t e  r e gu l a do ra  de  v o l t agem  ( H ea t hk i t ,  m od e l o  IP  –  2 7 2 8)  a ju s t ad a  p a r a  

a p l i ca r  9  vo l t s  d c ,  e  a  f r eq u ên c i a  d e  s a í d a  fo i  mo n i t o r i zad a  po r  u m 

f r eq u en c í m e t r o  d i g i t a l  (G ol d s t a r  FC 2 0 1 5 ) ,  co m  s en s i b i l i d ad e  d e  ±  1 , 0  H z   

( 8  d í g i t o s ) ,  em  i n t e rv a l os  d e  t emp o  c ro no m et r ad o s .  Es se  a r r an jo  

ex p e r i m en t a l  s egu i u  u m  d i agra ma  d e  b lo co s  ( Fi g . 1 )  j á  u t i l i z ad o  em 

t r ab a lh o s  an t e r io re s  so br e  e s tu do  d e  p o l u en t e s  gas o s os  [ 14 ] ,  s en do ,  a  

m a i o r i a  d as  e t ap a s ,  r e a l i za d a  so b  t em pe r a tu r a  am b ien t e  ( 25  o C ) .  

 

 

 

F ig ur a  1 .  Ar r an jo  ex p e r i m en t a l  c o mp le t o  u t i l i zad o .  
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1 )  R eg i s t r a do r ;  2 )  C on v er so r  d i g i t a l - an a ló g i c o ;  

3 )  Fr e q u e n c ím e t r o ;  4 )  Os c i l ad o r  e  5 )  Fo n t e /v o l t age m.  

 

Pa ra  s e  a u m en t a r  a  p r a t i c id ad e  do  s i s t em a ,  c on e c t o u - se  n a  en t r ad a  d a  

c é l u l a  u ma  v á l v u l a  p r i n c ip a l  d e  aç o  i n ox id á v e l  co m d u as  po s i çõ es  em  90  

gr a u s  (V a r i an ) ,  e  q u a t ro  o r i f í c i os  ( d u as  en t r ad as  e  d u as  s a í d as ) ,  q u e  

p e r mi t e m a l t e rn a r  o  f l ux o  d e  en t r ad a  n a  cé l u l a  d e t ec to ra  en t r e  o  gás  d e  

a r r a s t e  pu r o  (N 2  o u  a r  s eco ) ,  e  a  a mo s t r a  d o  p o l u en t e  gas o s o  ( NH 3 )  

d e v i d a men te  d i l u í do .  Pa r a  s e  mo n i t o ra r  a s  v azõ es  d os  ga se s  d e  a r r a s t e  e  

d a  am os t r a  a o  l o n go  d a  l i nh a ,  us am - se  f l ux ô me t ro s  c a l i b ra d os  ( Ma th es on  e  

C o l e -P a r mer )  p e l o  m é t o do  dos  “p i s tõ es  s em  a t r i t o ” ,  u t i l i z an do  os  

c h am ad o s  me did o res  d e  b o l h a  d e  s ab ão ,  c on fo rm e  a  l i t e r a t u ra  [ 33 ,  3 4 ] .  As  

t ub u l açõ e s  f o r a m fe i t a s  c o m  man gu e i ra s  d e  T ygo n  e  p eq uen as  co n ex õ es  d e  

v id ro  ou  p l á s t i co  (N a l ge n e ) .  A l gu ma s  v á l vu l as  d e  a gu l h as  ( i nox  o u  l a t ão ) ,  

s ec un d ár i as ,  fo r am n e ces sá r i a s  p a ra  a ju s t a r  os  f l u x o s  d e  t ra b a l ho  n a  

m a i o r i a  d as  co nf i gu ra çõ es  ex p e r i m en ta i s .  

N a  p r á t i ca ,  p r i me i ro  s e  p as s a  o  gá s  d e  a r r a s t e  pu ro  p e lo  s en sor  

p i e ze l é t r i co  d e  q u ar t zo  a t é  q u e  e l e  v ib r e  n u m a  f r eq u ên c i a  b as e  c on s t an t e .  

E n t ã o ,  a c i o n a -s e  a  s e gu n d a  p o s i ç ão  d a  v á lv u l a  p r i n c i pa l  ( en t r a d a )  p a ra  

q u e  a  a m o s t r a  do  po lu e n t e  e n t r e  na  cé l u l a  d e t e c t o r a ,  i n i c i an d o  a  i n t e r a ção  

e n t r e  a  am o s t ra  gas o s a  e  o  f i l me  s ob re  o  c r i s t a l ,  q u e  r es u l t a  n a  

s o r ção / ca p t a ção  da  su bs t ân c i a  d e  i n t e r es se .  D e po i s  d e  ce r to  t e mp o  

c o n t ro l ad o  d e  ex pos i çã o ,  a  n o va  f r eq uê n c i a  d e  v i b raç ão  é  r eg i s t r ad a .  Se  a  

q u ed a  d a  o sc i l a ção  a t i n ge  u m  v a l o r  co n s t an t e ,  ge r a l m en t e  ap ós  l on go  

t em po  d e  ex p os i ç ão ,  s i gn i f i ca  q u e  o  eq u i l í b r i o  p o d e  t e r  s i do  a l c an ç ad o  

( s a t u r aç ão  do  f i l me ) .  R ep o s i c io n an d o - se  a  v á l vu l a  p r in c ip a l  n ov am en t e  

p a r a  o  f l ux o  d e  n i t ro gên i o  n a  c é l u l a ,  ge r a l m ent e  o b se rv a - s e  u m a  d es so r ção  

c o mp l e t a  d o  p o l uen t e ,  co m  o  c r i s t a l  r e to rn an d o  à  su a  f r eq u ên c i a  b a se  e ,  

d e ss a  m an e i r a ,  o  s e n so r  e s t á  p ro n t o  pa ra  se r  u sad o  n o vame n t e .  E m a l gu n s  

c a s os ,  e ss a  d ese j áv e l  r egen e r aç ão  do  f i l me  p od e  n ão  s e r  c o m pl e t a ,  m as  
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i s so  t a mb ém  n ão  in v i ab i l i z a r i a  o  m éto d o ,  de sd e  qu e  as  r e s po s t as  (q u ed as  

d e  s in a i s )  co n t i nu em s en d o  p r op o r c ion a i s  à s  con ce n t r aç ões  d o  an a l i t o .  

 

P r ep a ro  e  a p l i ca ção  dos  f i l mes  ( c oa t in gs )  

Fo ra m u t i l i z ado s  s o l v en t e s  v o l á t e i s  ( E t an o l ,  Ac e to n a ,  C l o ro fó r m io  –  

J . T .B ake r )  p a r a  d i s so lv e r  a  su b s t ân c i a ,  ou  a  m i s tu r a  d e  s ub s t ân c i a s ,  q u e  

c o ns t i t u em  o s  d i f e re n t es  f i l me s  a va l i ad o s .  O  c r i s t a l  d e  qu a r t zo  fo i  co b e r to  

p o r  c ad a  p e l í cu l a  pe l a  t écn i c a  d o  es p a l h am en to  d a  go t a ,  n a  q u a l  a  s o lu çã o 

é  t r an s f e r i d a  p a r a  o  c en t ro  d o s  e l e t ro d o s  d e  o u ro ,  a  pa r t i r  d e  u m a  go t a ,  

q u e  é  e sp a l h ad a  p e l a s  su as  su p e r f í c i es .  D e po i s  o  c r i s t a l  é  co lo ca do  n u m a 

e s tu f a  a  6 0 -7 0  °C  pa ra  qu e  o  so lv en t e  s e  ev ap o r e  c o mp l e t a me n t e ,  d e ix an d o  

u m a  p e l í c u l a  un i fo r m e  d o  su b s t r a to  ca p t o r  d i s t r i b u ído  s ob r e  a mb as  as  

s up e r f í c i e s  me t á l i ca s .  T od o  ma t e r i a l  so r v i d o  ( an a l i t o )  f i ca  ap en a s  so b re  a s  

á re as  do s  e l e t r o do s ,  s e nd o  t a l  ac ré sc i mo  d e  m assa  mo n i t o rad o  p e l a  

d i mi nu i ção  d a  f r eq u ên c i a  d e  o sc i l aç ão  d o  c r i s t a l  e  c a l c u l ad o  p e l a  e qu a ção  

d e  Sau e r br e y [ 1 2 ] .  

 

G er aç ão  d e  g a se s  e  v ap o re s  p a dr on i zad os  

A s  a mo s t r a s  n e ces sá r i a s ,  co m  co n ce n t r aç õ es  ex a t a s  d o  an a l i t o ,  ge r a l m en te  

s ão  ge r ad as  d e  fo r m a  co n t ín u a  p e l a  co n s t a n t e  i n se rç ão  d o  p o lu en t e  

p r od u z i do  ao  f l ux o  p r in c i p a l  do  gás  de  a r r a s t e .  A  ge ra çã o  o co r r e  d e  f o r m a 

c o n t ro l ad a ,  a t r a vé s  d e  u m  t ub o  d e  p e rme aç ão  a r t es an a l  [3 5 ] ,  co me r c i a l  o u  

a in d a  e m  p ro ce ss o  s em e lh an t e  po r  d i fu s ão  ca p i l a r .  O  gás  d e  a r r a s t e  u s ad o 

f o i  n i t r o gên io ,  so b  v a zã o  e  t e mp er a t u ra  co n t r o l ad as  a t r av és  d e  u m s i s t e m a 

d e  ca l ib r aç ão  ( P r ec i s io n  G ás  S t and a rds  Gen e r a t o r ,  mo d e lo  57 0 C ,  K in -T e k 

La b o r a t o r i e s ,  T ex as  C i t y) .  E s ses  mé t od o s  d i n âmi co s  d e  ge ra çã o  d e  ga se s  e  

v a po r e s  p ad ro n i zado s  t êm  a  v an t a gem  d e  n ão  s e r  l i m i t ad o  p e l o  v o lu m e  d a  

m i s t u ra  gas o s a ,  s en d o  t am b é m a s  p e rd as  p o r  i n t e r aç ão  co m  a s  s up e r f í c i es  

p r a t i c am en te  e l i min a d as  p e l o  f l ux o  con t í nu o ,  o  q u e  c on du z  o  s i s t e ma  a  u m 

e s t a do  e s t a c i o n á r io .  O  g ra u  d e  c o nf i an ça  n a  ex a t i d ão  d e s se s  m é to do s  

d e p en d e ,  p r in c i p a lm en t e ,  d a  ex a t i dã o  co m qu e  o  f l u x o  d o  gá s  d i l u en t e  é  
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m ed id o  e  d a  ex a t id ão  d as  med id as  d a  qu a n t i d ad e  d e  con t ami n an t e  q u e  é  

d i s p e r so  co n t in u a me n t e  n o  d i l u en t e .   

A  ge r aç ão  d e  gas e s  p ad r on i z ad o s  a t ra v é s  d e  u m  t ub o  de  p e r m ea ção  e s t á  

f u nd am en t ada  n o  f en ô m eno  ap r es en t ad o  po r  a l gu ma s  e s p é c i e s  q u í mi c as  

q u e ,  qu and o  fe ch ad as  e m u m t ub o  d e  p l á s t i c o  i n e r t e ,  e s c ap am  p or  

d i s so l u ç ão  e  p e r m eaç ão ,  a t r av é s  d e  me m b r an as  p l á s t i c as ,  co m v e lo c i d ad e  

d e  p e rm ea çã o  o b ed ec end o  à  l e i  d e  Fi ck .  Co m i s so ,  a  v e l oc id ad e  d e 

p e r me aç ão  p od e  s er  ex p r es sa  p o r  eq ua çõ e s  q u e  de r iv am d a  s egu i n t e :  R  = 

D S ( P 1 -P 2 ) A / L  [ 36 ]  ;  s en d o  R  a  v e l o c id ad e  d e  p e r mea ção ,  A  a  á r ea  

s up e r f i c i a l  d a  memb ra n a ,  D  o  c o e f i c i e n t e  d e  d i fu sã o ,  L  a  e sp es su ra  d a  

m em b r an a ,  S  a  c ons t an t e  d e  so lu b i l i da d e ,  P 1  e  P 2  a s  p r e s sõ e s  p a r c i a i s  em 

c ad a  l ad a  d a  me mb r an a .   

O ’ Ke ef f e  & O r t ma n  [3 7 ]  f o r am  o s  p r ime i ro s  a  r e l a t a r  o  u so  d e  u m tu bo  d e  

p e r me aç ão  p a ra  a  p ro du ç ão  de  m i s tu r a s  ga s os as  p a dr on i za d as .   

A  co n ce n t r aç ão  p ad rã o  d o  an a l i t o  ge r ad o  p o d e  s e r  c a l cu l ad a  p e l a  eq ua çã o :   

C p p m  =  R .2 2 , 4 . 10
6
T  7 6 0  m mHg /  ( F M2 7 3P )  ;  s en do :  C p p m   a  c o n c en t r a ção  

d o  v apo r ,  R  (n g m i n - 1 )  a  r az ão  d e  p er m ea çã o  e s p ec í f i c a  d o  t u bo ,  F (m L 

m i n - 1 )  a  v az ão  d o  gás  d e  a r r a s t e ,  M (g  m o l - 1 )  a  mas sa  m o l a r  do  m a te r i a l  

p e r me an te ,  T  ( K)  a  t em p e r a t u r a  e  P  ( mm H g)  a  p r e s sã o  d o  s i s t e ma .  Com 

e s t a  e qu a ção ,  c on se gu e - se  c a l cu l a r  as  c on c en t ra çõ es  p ad rõ es  ge r ad as  d o  

p o l u en t e ,  p a ra  d i f e r e n t e s  v az õ es  d o  gás  d e  a r r a s t e ,  a  u m a  d e t e r min ada  

t em p e r a tu r a  [3 8 ] .  Pa r a  ge r a r  am ô n i a ,  n o s  e s t u d os  p r e l i m in a r e s  d es t e  

t r ab a lh o ,  u so u - se  d i fu sã o  ca p i l a r  em  d i sp os i t i v o  de  v id ro  co n t end o  

h id ró x ido  d e  a mô ni o .  U m a  v ez  de f in i do  o  me lh or  f i l me ,  o  r es t an t e  d o  

t r ab a lh o  f o i  t od o  co n du zi do  c o m  amôn i a  gas os a  ge r ad a  p o r  p e r me aç ão  d e  

a mô n i a  l í qu id a  ( Fig . 1 ) .  

 

R es ul t a do s  e  D i s cus sã o  

 

E s t ud o  d e  p o s s í v e i s  f i l mes  ( ca p to res )  p a ra  a mô n ia   
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N a ta bela  1  a c h am - se  l i s t ad as  as  p r i n c ip a i s  su bs t ân c i a s ,  e  a l gu m as  d e  

s u as  co mb in aç õe s ,  q u e  fo r am  t e s t ad as  i n i c i a l me n t e  c o m o p os s ív e i s  f i l m es  

p a r a  r e co b r i r  o  c r i s t a l  d e  q u a r t z o .  Par a  i s so  c ad a  so lu çã o  f o i  a p l i c ad a  à  

s up e r f í c i e  d o  e l e t r o do ,  s e cad a  em  es tu f a ,  co lo ca da  na  cé lu l a ,  f i c an d o  

ex po s t a  ao  f l u x o  de  gás  d e  a r r a s t e  pu ro ,  e  d ep o i s  co m p o l u en t e ,  s e mp r e  

s ob  u ma  me sm a  v az ão  ( 80  mL/ m i n ) ,  t em p er a tu r a  (2 5 o C )  e  c o n c en t ra ção  d e 

a mô n i a  (~ 2 0  pp m v ) .  D es sa  fo rm a ,  v e r i f i c a r am -se  aq u e l e s  s u b s t r a to s  q u e  

a p r e sen t a va m a l gu m a  i n t e r a çã o  co m  a  am ô n ia ,  ou  se j a ,  u m a  q u ed a  

s i gn i f i ca t i v a  d a  f r e q u ên c i a  d o  c r i s t a l ,  em  c ur to  t em p o  d e  co n t ac t o  

p o l u en t e - cap to r .  

 

T a be l a  1 .  P r in c i p a i s  s ub s t ân c i as  e  s u as  mi s t u ra s  t e s t a da s  c o m o  f i l me s  

Substrato Captor (individual ou mistura) 
Proporção da mistura 

(v/v) 

Porfirina  

N,N – dimetilestearamida  

THEED* + porfirina + cloridrato de piridoxina 1:1:1 

Carbowax 400 + cloridrato de piridoxina 3:5 

Carbowax 400  

Carbowax 400 + ácido dipicolínico 1:1 

Carbowax + zeólita H-ZSM-5 1:1 

Poliol 442 + Eritromicina 1:1 

Tween 80 + eritromicina + cloridrato de piridoxina 1:1:1 

Tween 80 + Nipic** 1:1 

Tween 80 + Nipic + cloridrato de piridoxina 1:1:1 

Tween 80 + cloridrato de piridoxina + ácido linolênico 1:1:1 

THEED + cloridrato de piridoxina + Nipic 1:1:1 

THEED + cloridrato de piridoxina + ácido linolênico Várias 

Ácido linolênico + cloridrato de piridoxina Várias 

Tween 80 + cloridrato de piridoxina + EDTA 1:1:1 

Tween 80 + cloridrato de piridoxina + ácido linolênico 10:10:1 



Ecl. Quím., São Paulo, 36 ,2011 32

Tween 80 + cloridrato de piridoxina + Nipic 4:8:1 

Tween 80 + cloridrato de piridoxina + porfirina 1:1:1 

Tween 80 + porfirina 2:1 

Tween 80 + cloridrato de piridoxina + ácido picolínico 1:1:1 

Tween 80 + THEED + cloridrato de piridoxina Várias 

Tween 80 + cloridrato de piridoxina + poliol 442 Várias 

THEED + cloridrato de piridoxina + poliol 442 1:1:1 

Poliol 442 + ácido linolênico 20:1 

Tween 80 + cloridrato de piridoxina + glicerina 1:1:1 

Triton X-100*** + tween 80 + cloridrato de piridoxina 1:1:1 

THEED + cloridrato de piridoxina 1:1 

Tween 80 + sacarose 1:1 

Tween 80 + zeólita H-ZSM-5 1:1 

Tween 80 + cloridrato de piridoxina + diglicina 1:1:1 

Tween 80 + ácido kójico 1:1 

Tween 80 + cloridrato de piridoxina + ácido kójico Várias 

Tween 80 + cloridrato de piridoxina + ácido kójico + ácido linolênico 5:5:5:1 

Acetato de celulose + ácido linolênico Várias 

THEED + ácido linolênico 1:2 

Ácido linolênico + ácido kójico + acetato de celulose 1:1:1 

Polibutadieno + Nipic 1:1 

Acetato de celulose + Nipic + cloridrato de piridoxina + ácido kójico 1:1:1:1 

Ácido linolênico + Nipic + ácido kójico + cloridrato de piridoxina 1:1:1:1 

Ácido linolênico + cloridrato de piridoxina + ácido kójico 1:1:1 

Ácido kójico  

Cloridrato de piridoxina + ácido kójico 1:2 

Tween 80 + cloridrato de piridoxina + Nipic 1:2:3 

Ácido glicólico  

Ácido glicólico + ácido linolênico 1:1 

Tween 80 + ácido glicólico 1:1 

Ácido glicólico + Nipic 2:5 
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THEED + ácido glicólico Várias 

THEED + ácido glicólico + ácido tânico Várias 

Ácido glicólico (fundido sobre o cristal)  

Tween 80 (puro) + ácido glicólico 1:1 

Tween 80 + cloridrato de piridoxina + ácido glicólico 1:1:1 

Glicina  

Glicina + ácido glicólico 1:1 

Glicerina  

Ácido glicólico + ácido kójico Várias 

Ácido oxálico  

Ácido glicirrhízico  

Ácido glicirrhízico + cloridrato de piridoxina 1:1 

THEED + ácido glicirrhízico 1:4 

Ácido glicirrhízico + porfirina 1:1 

Ácido glicirrhízico + ácido kójico 1:1 

Ácido glicirrhízico + Nipic 1:1 

UCON LB - 550X + ácido glicirrhízico 1:1 

UCON LB - 550X + ácido glicirrhízico + ácido glicólico 1:1:1 

2,4 – pentanodiol  

Poliol 471  

Poliol 471 + ácido glicólico 1:1 

Tween 80 + ácido glicirrhízico 1:2 

Ácido glicirrhízico + ácido glicólico 5:1 

Poliol 442 + ácido glicirrhízico 1:1 

Didecylphtalate  

Ácido ascórbico + ácido glicirrhízico 1:1 

Ácido amino-n-butírico  

Ácido salicílico  

THEED + ácido salicílico 1:1 

β-ciclodextrina  

Tween 80 + glicerina + ácido glicólico + acetato de celulose 1:1:1:1 

continua 
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Tween 80 + glicerina + ácido glicólico 1:1:1 

Acetato de celulose + ácido glicólico 1:1 

Tween 80 + cloridrato de piridoxina + Nipic + β-ciclodextrina 1:4:4:4 

Tween 80 + cloridrato de piridoxina + β-ciclodextrina 1:4:4 

Ácido glicirrhízico + Nipic 1:1 

Etilenoglicol  

Etilenoglicol + ácido glicólico 1:1 

Azul de bromofenol  

Tween 80 + ácido glicólico + uréia 1:1:1 

Tergitol NPX  

N,N-dimetilestearamida + ácido glicólico 1:2 

Dietilenoglicol  

Dietilenoglicol + ácido glicólico 1:1 

Tetraetilenoglicol dimetil éter + ácido glicólico 1:1 

THEED + tetraetilenoglicol dimetil éter + ácido glicólico 1:1:1 

Alltech AT 220 ou (amina 220)  

Alltech HI-EFF-1BP  

Ácido glicólico + Alltech HI-EFF-1BP 1:1 

THEED + ácido glicólico + Alltech HI-EFF-1BP 1:1:1 

THEED + Alltech HI-EFF-1BP 1:1 

Ácido glicólico + ácido linolênico 1:1 

Ácido glicólico + Alltech HI-EFF-1BP 1:1 

THEED + Alltech AT 220 1:1 

THEED + floroglucina 1:4 

Ácido mandélico  

THEED + ácido mandélico Várias  

Tween 80 + ácido mandélico 1:1 

    *THEED = Tetrahidroxyethylethylenediamine. 

    ** Nipic = Complexo de níquel com tiocianato e picolina. 

                 *** Triton X – 100 = surfactante não iônico. 
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D e to d o s  o s  su bs t r a to s  t e s t ad os  n a  f a se  p r e l i min a r ,  a s  c o m b in a çõ es  d e  

a ce t a t o  d e  ce l u l ose  c o m  ác id o  l i no l ên i co  (1 :1 )  e  THE E D c o m  á c id o 

g l i c ó l i co  (1 :3 )  fo ram a s  q u e  ap r es en t a r am  r e su l t ad os  ma i s  p r o m is so re s .  O  

p r i m ei ro  fo r ne ce u  u m a  v a r i a çã o  méd ia  d e  f r e qu ên c i a  de  7 00  H z ,  p a r a  u m 

t em po  d e  ex p os i ção  ao  p o lu e n t e  d e  1  mi n u to .  O  THE E D  co m á c i do  

g l i c ó l i co  ap r e s en to u  u ma  d i m in u iç ão  d e  f r eq u ên c i a  m éd i a  d e  10 00  Hz,  

p o ré m  p a ra  u m t emp o  d e  ex p os iç ão  m a i o r  ( 1 0  m i nu to s ) .  E mb o ra  e s s as  

m i s t u ra s  fo r n eça m u m a  q u ed a  d e  f r e qu ê n c i a  i n t e r e s san t e ,  n en h u m a  d e l a s  

m o s t r o u  i n t e r aç ão  r ev e r s ív e l ,  o u  s e j a ,  a  am ô ni a  s e  l i g a  f i r m em ent e  ao  

f i l me ,  n ão  so f ren d o  d es so rç ão  q u an do  o  f l u x o  do  gá s  d e  a r r a s t e  p ur o  é  

r ea b e r t o .  É  s e mp re  d es e j á v e l  qu e  a s  i n t e ra çõ es  e n t r e  po lu en t e - su b s t r a to  

s e j a m t o t a l men t e  r ev e r s ív e i s ,  p e rmi t i nd o  m edi d as  c on sec u t iv a s .  Po r ém ,  

s end o  a  p r ep a r aç ão  d e  n o v os  c r i s t a i s  ( a p l i caçã o  e  s e ca ge m d o  f i l m e)  e  

s u as  t ro c as  b em  ráp id as ,  co mo  t amb ém  gr a n d e  a  s en s ib i l i d ad e  ( s in a l  

a n a l í t i co ) ,  o  f a to  d o  p r o c es so  s e r  i r r ev e r s ív e l  ou  p a r c i a lm en t e  r ev e r s í v e l  

n ã o  i nv a l id a  o  u so  d es t es  f i lm es  p a r a  m o n ta ge m d e  n o v o  m é t o d o  an a l í t i c o .  

E m  so n d a ge n s  p o s t e r i o re s ,  co n s t a t ou - s e  a i nd a  q u e  a  mi s t u ra  T HE E D  -  

á c i do  g l i có l i co  t o rn a - s e  m a i s  e f i c i en t e ,  q u an d o  en v e l h ec i d a  ( do i s  ou  t r ês  

d i a s )  e  co l o cad a  em  p r es en ça  de  á c i d o  t ân i co  s a tu r ad o  em  ac e to n a .  

 

E s t ud o  da  me lh or  pr op o rç ão  en t r e  o s  c o ns t i t u in t e s  d a  pe l í cu l a  

O s  r e su l t ad o s  d a  ta be la  2  m o s t r a m a  i m p o r t â n c i a  d e  s e  d e t e r m i na r  a  

p r op o r çã o  i d e a l  e n t r e  a s  s ub s t ân c i a s  q u e  co m põ e  o  f i l m e ,  o b j e t i v an do -s e  a  

m a i o r  s ens i b i l i d a de .  Pa r a  cad a  r az ão  t e s t ad a ,  ma n t iv e r am- se  co n s t an t e s  o s  

d e ma i s  p a r âm e t r os :  v az ão  d e  t r ab a lh o ,  t em po  d e  co n t ac to / ex p os i çã o  

p e l í cu l a - po lu en t e ,  t em p e ra tu r a  e  con ce n t r aç ão  d e  a mô n i a ,  m es m o  q u e  

a in d a  n ão  o t i mi zad o s .  

A  m i s t u r a  d e  5 0  µL  d a  s o l u ção  (A)  d e  ác i do  g l i c ó l i co -T HEE D  (3 :4  v / v )  

c o m 2 5  µL d a  so l uç ão  s a tu rad a  (B )  d e  ác id o  t ân i co  (e m ace t on a ) ,  po r t an to  

2 :1  v /v ,  fo i  a  qu e  a p r es en t ou  a  m elh o r  r e sp o s t a  à  amô ni a ,  t en do  s id o  

e sc o lh id a  e  f i x ad a  co mo  ra zã o  i d e a l  p a r a  o s  e s t u d os  s egu i n t es .  
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T a be l a  2 .  Es tu do  d a  m e lh o r  p ro p o r çã o  e n t r e  o s  co n s t i t u i n t es  d o  f i l m e  

m a i s  p ro m is so r  

Solução de ácido 

glicólico em THEED 

(3:4 v/v) / µL 

Solução saturada de ácido tânico  

em acetona / µL 

 

Variação de 

frequência ∆∆∆∆F / Hz                   

Após 3 min 

contacto 

50,00 5,00 395 

50,00 12,50 430 

50,00 20,00 400 

50,00 25,00 533 

50,00 45,00 476 

50,00 50,00 451 

------ 100 % 149 

 

E s t ud o  so br e  o  e f e i t o  d a  va zã o  d e  t ra ba lh o  

U m au me n to  n a  v az ão  de  t r ab a lh o  ( F ig . 2 )  ge r a l m en te  p r ov o ca  u m  

a c r é s c i m o  d o  s i n a l  an a l í t i co ,  p ass an d o  p o r  u m  v a l o r  m áx im o,  s e gu i do  

d e po i s  po r  u m a  p e rd a  d e  s en s ib i l i d ad e  n a  i n t e raçã o  po l u en t e- ca p t o r .  Pa r a  

o  i n t e r v a l o  d e  v a l o re s  d e  v az ão  ve r i f i cad o  nes t e  es tu d o ,  obs e r vo u- s e  

a p en as  u m au men to  c o n t í nu o ,  s en d o  q u e  o  v a l o r  i d e a l  d e  v azão  pô d e  s e r  

e s t a b e l e c i d o  n a  o rde m d e  1 0 0  m L mi n - 1 .  
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F ig ur a  2 .  E fe i t o  d a  v a zão  n a  cé lu l a  d e  t r a b a l h o  s ob r e  o  s in a l  do  s e nso r :   

T e mp o  d e  i n t e r a ção  p o lu en t e / f i lm e  =  3 , 0  mi n . ,  C a m ô n i a  =  6 , 0  p p m v ,  2 5 o C.  

   V al o r e s  m éd i os  de  t r ê s  m ed i d as .  

 

E s t ud o  do  e f e i t o  d a  m as sa  d a  p e l í cu la  s ob r e  o  c r i s t a l  

N a ( Fig .3 )  o bs e rva - s e  q ue  o  au m ent o  d a  e sp es su r a  do  f i l me  cap to r ,  

c o lo c ad o  so b r e  o  c r i s t a l ,  p r ov o ca  t a mb ém  u m a  v a r i aç ão  in i c i a l  p os i t i v a  d o  

s in a l  a n a l í t i c o .  Po ré m,  ex i s t e  u m  v a l o r  má x i m o  l i mi t e ,  qu e  n e s t e  ca so  e s t á  

e m t o rn o  de  1 30  µg  d a  p e l í cu l a .  Qu an t i d ad es  a c i m a  d e s t e  v a l o r  r e su l t am 

e m d ec ré sc i mo  ab r up to  d a  s e ns i b i l i d a d e  d ev id o ,  p r o v av e l me nt e ,  a  

i m p ed i men to s  p ro vo ca do s  p e l a  p ró p r i a  e s t ru tu r a  do  f i l me ,  u m a  v e z  qu e  o  

a u me nt o  d a  ma ss a  d ep o s i t ad a  a l t e r a  a  m o r f o l o g ia  d a  p e l í cu l a ,  

p r ov av e l m ent e  impe d in do  q u e  a s  mo lécu l a s  d e  a mô ni a  a l c an ce m os  s í t i os  

a t i v o s  ma i s  i n t e rn os .  
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F ig ur a  3 .  Se ns ib i l i d a d e  v e r su s  m as s a  d o  f i l me  cap to r : V az ão :  8 0  mL/ m i n ,  

C a m ô n i a  =  6 , 0  p p m v ,  t e mp o  d e  co n ta c to  =  3 , 0  m i n ,  T  =  2 5 o C .  

             V al o r e s  méd io s  d e  t r ê s  m ed idas .  

E s t ud o  do  t e mp o  d e  sa tu ra ç ão  d o  f i l me  ca p to r  

O  gr á f i c o  d a  Fi g .  4  e x ib e  u m a  r áp id a  v a r i a ção  d e  f r eq u ên c i a  n o s  p r i m ei r os  

m i n u to s ,  a  q u a l  v a i  d i m in u in do  co m o  p as s ar  do  t em p o ,  t e nd en d o  a  u m a 

r eg i ão  ( a c i m a  d e  2 0  m i nu t o s ) ,  em  q u e  o  s in a l  a na l í t i c o  t e nd e  a  u m a 

c o ns t ân c i a .  I s s o  oc o r r e ,  p ro v av e l m en te ,  d ev id o  à  s a tu ra ção  d os  s í t i o s  

a t i v o s  do  f i l m e ,  q u e  v a i  s e  t o r na nd o  in ca p az  d e  i n te r ag i r  c o m  n o v as  

m o l écu l a s  d e  am ô n i a  q u e  e s t ão  c h egan d o  a o  s en so r .  
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F ig ur a  4 .  E s t u d o  d o  t em po  d e  s a tu r ação  d a  p e l í cu l a  cap to ra :  

V az ão :  8 0  m L/ mi n ,  C a m ô n i a  =  6 ,0  p p m v ,  m as sa  do  f i l m e  1 33  µg ,  T  =  25 o C .  

 

 

O  t emp o  d e  ex po s i çã o  do  c r i s t a l  ao  p o lu e n t e  é  u m  p a r âme t ro  q ue  po d e  s er  

p e r fe i t am en t e  co n t r o l ado  du ra n t e  a  an á l i s e .  Au me nt an do - s e  e s s e  t e mp o ,  

p o de - s e  au m en ta r  a  s ens ib i l i d a d e  d o  s en so r  p i e ze l é t r i co .  De s t a  f o r ma ,  po r  

ex em pl o ,  s e  a  co n cen t ra çã o  d e  p o lu e n t e  no  a r  a t mo s fé r i co  e s t i v e r  ab a ix o  

d o  l i m i t e  q u e  p od e  s e r  d e t ec t ad o ,  n um  p e r ío d o  d e  co n ta c t o  d e  1  mi nu to ,  

p o de - s e ,  au m en t ar  e s t e  t e mp o  de  e x p o s i ç ão .  A ss im,  u m a  p eq u en a  

m o d i f i ca çã o  em  apen as  u m d os  p ar âm e t r o s  é  su f i c i en t e  p a r a  se  f a ze r  o  

a ju s t e  d a  m et o d o l o gi a  à s  n o v as  co nd içõ es  ex p e r i me n t a i s .  U m m ai o r  t e mp o 

d e  i n t e r aç ão  ge ra l me nt e  p r od uz  um a  ma i o r  s en s ib i l i d ad e ,  t o r n and o  

p o s s í v e l  a  de t e cç ão  d e  qu an t i d ad es  m en o r es  do  p o l ue n t e .  Co n tu do ,  ex i s t e  

t am b é m u m l i mi t e  p r á t i co  d e  b o m sens o ,  q u e ,  n e s t e  ca so ,  es t a r i a  e m to rn o  

d e  1 0  mi nu to s  ( Fig . 4 ) .  A ci m a  d es t e  v a lo r ,  as  d e t e r min aç õ es  t o rn a m- s e  

m a i s  d em o r ad as  e  co m  u m  gan h o  mí n i mo  d e  s e ns i b i l i d a d e ,  n ão  s e  

j us t i f i c an do  o  emp rego  d e  l o n go s  t empo s  d e  i n t e ra çõ es .  

 

E s t ud o  da  r ev er s i b i l i d ad e  do  s e ns or [38 ]  
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O  e s t u d o  da  r ev er s ib i l i da d e  (n ã o  co lo c ad o  aqu i )  m o s t ro u  q u e  a  pe l í cu l a  

c ap to ra  u t i l i zad a  é  p a r c i a l me n t e  r ev e r s ív e l  e ,  p o r t an t o ,  n ã o  p e rmi t em 

m ed id as  i m ed i a t am e n t e  su ces s iv a s  co m a  me sm a  s en s ib i l i d ad e .  I s t o  

s i gn i f i ca  qu e  a  amô ni a  o cu p a  f i r me me n t e  o s  s í t i o s  a t i v o s  d o  f i l m e  d e  t a l  

m an e i r a  q u e ,  ao  s e  p as sa r  o  gás  d e  a r r a s t e  p ur o  d u r an t e  cu r t o  t e mp o  pa ra  

r egen e r á - l o ,  u m a  p a r t e  d o  p o lu en t e  a in d a  p e r m an e ce  ad e r i da .  Ass im ,  

q u an d o  s e  p as sa  o  p o l u en t e  no v amen te  p e lo  c r i s t a l ,  o  s i n a l  an a l í t i c o  

d i mi nu i ,  po i s  o  f i l me  j á  n ão  t em  a  m es m a  q u an t i d ad e  d e  s í t i os  a t i v os  

( ca p a c i d ad e )  p a r a  c ap t a r  a  mesm a  q uan t id ad e  d o  an a l i t o .  Ex e mp l i f i c an d o ,  

p a r a  o  p re s en t e  f i lm e  e  t em p o s  d e  ex p os i çã o  p e l í cu l a - an a l i t o  p eq u en o s  (3 0  

s ,  1  mi n ) ,  o  c r i s t a l  t em  s eu  s i n a l  r egen e r ad o  em  c erca  d e  9 8  %.  S e  

u t i l i zado  n ov a me nte ,  su a  c ap ac id ad e  d e  s i n a l  o u  r ecu p e r açã o  ca i  p a ra  9 5  

% d o  s in a l  an t e r io r .  A pó s  u m t e r c e i ro  u so  con secu t iv o ,  o  me sm o  c r i s t a l  

t e r i a  o  s eu  s in a l  r egen e r ad o  em  ce r ca  d e  9 0  % e  a s s i m  su ces s iv am e nt e ,  d e  

f o r ma  q u e  qu an to  ma i s  u t i l i z ad o  fo r  o  s en so r  m a i s  d i f í c i l  e  me no r  s e r á  su a  

% d e  r ec up e r aç ão . . .  Nes se  m es mo  gr á f i co  d e  r e ge n e r açã o  d e  s i na l ,  em  

c as o  d e  t em pos  ma io r e s  d e  co n t ac to  (2  e  4  mi n ) ,  a  qu e d a  o bs e r v ad a  n es s as  

p e r cen t agen s  s e r i a  b em  ma i s  a b ru p t a . . .  O u  s e j a ,  ap ó s  p r im e i r a s  ex p o s i çõ es  

o  f i l m e  j á  f i c ar i a  p ra t i ca me nt e  s a t u r ad o  em  s eus  s í t i o s  a t i v os .  

 Me sm o  n ã o  s e  c o ns t a t an do  a  c o m pl e t a  r ev e r s ib i l i d ad e  an a l í t i ca  d o  

“co a t in g” ,  i s t o  n ão  i n v a l id a  o  s en so r  d e sen v o lv i d o ,  p o i s  a  p r ep a r a ção  e  

t r oc a  d e  c r i s t a i s  s ão  p ro c ed i m en to s  b e m  r áp id o s ,  s i mp l es  e  o  f i lm e  em 

e s tu d o  é  bas t an t e  s en s í ve l  à  p re s en ça  d e  a mô ni a .  

E s t ud o  do  e f e i t o  d a  t em p er a t ura  d e  t rab a lh o [ 38 ]  

O  d ese mp en ho  d o  d e t ec t o r  p i e ze l é t r i co  co s tu ma  se r  a f e t a do  p e l a  

t em p e r a tu r a  d e  t r ab a lh o  ( c é l u l a )  e m  q u e  s ão  r ea l i z ad a s  a s  m ed id as ,  s end o 

a s s i m é  u m  p a r â me t ro  q u e  d e ve  s e r  o t i m izad o  na  m on ta ge m d e  u m  n ov o 

m é t od o  an a l í t i co .  De s t a  ma ne i ra ,  p a ra  a  r e a l i z aç ão  d es t e  e s t ud o ,  co lo co u -

s e  u m a  s e r p en t in a  d e  v i d ro  en t r e  a  v á l vu l a  p r in c ip a l  e  a  c é l u l a  d e t ec to r a ,  

e s t a nd o  am b as  im e rs as  e m b an h o- m ar i a  t e r mo s t a t i za d o .  Ass im ,  n o  

i n t e rv a l o  en t r e  15- 4 5 °C ,  an o t a r am -se  a s  v ar i açõ es  d e  f r e q uê n c i a  p a ra  
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q u at ro  d i f e r en t e s  t em p o s  d e  l e i t u r a  (3 0  s ,  6 0  s ,  1 2 0  s  e  18 0  s ) .  E s t e  

p r e sen t e  e s tu d o  t am b ém  n ão  fo i  m os t r a d o  n es t e  t ex to .  

O b s er vo u -se  q u e  en t r e  2 0°C  e  3 5 °C  a  t e mp er a tu ra  n ão  ex e r c eu  qu a lq u er  

i n f lu ê n c i a  so br e  o  d es e mp en h o  d o  s en so r  p i ez e l é t r i co ,  j á  q u e  o  s i n a l  d e  

f r eq u ên c i a  n ão  v a r i ou  p a r a  ca da  c o m b in a ção  d e  t em p era t u r a  e  t em p o  d e  

ex po s i ç ão .  Po r ém ,  ac im a  d e  3 5 °C e s t a  i n f lu ên c i a  p as sa  a  s e r  s i gn i f i c a t i v a ,  

p r ov o c an d o  u ma  d i m in u i ç ão  d a  r e sp o s t a  d o  s ens or ,  a  q u a l  p o d e  e s t a r  

s end o  ca us ad a  p o r  u m d es lo c am e nto  d o  eq u i l í b r i o  so rção /d es so r çã o ,  p o r  

v o l a t i l i z a ção  d e  com p o n en t e ( s )  d o  f i lm e  ( T HE E D,  á c id o  g l i có l i co  e  á c i d o  

t ân i co ) ,  a l t e r aç ão  na  e s t ru tu r a  d a  p e l í cu l a  ou  p o r  f en ô meno s  c o m bin a do s .  

 

C on s t r u çã o  d a s  curva s  a n a l í t i ca s  

N es t a  e t a p a ,  fo ra m c o ns t ru í d as  q u a t ro  cu rv as  an a l í t i ca s  ( Fi g . 5 )  

c o r re sp o n d en t es  a os  d i f e r en t e s  t e mp os  d e  ex p o s i ç ão  e n t r e  o  c r i s t a l  e  o  

p o l u en t e .  O s  t e mp os  u t i l i z ad os  fo ra m 3 0  s e gu n d o s ,  1  m i nu to ,  2  mi nu to s  e  

3  m i nu t o s .  T o das  as  r e sp os t a s  ap r es en t a r am  u m a  b o a  l i n ea r id a d e ,  n a  f a ix a  

d e  co n ce n t r açõ es  es tu d ad as ,  s en do  q u e  a s  co r r e spo nd e n te s  a o s  t e mp o s  d e  

ex po s i ç ão  d e  30  s egu n d os  e  1  mi n u to  t i v er e m um  c o e f i c i en t e  d e  

c o r re l aç ão  d e  0 ,9 99 4  e  0 , 9 9 93  r e sp ec t iv am en t e .  J á  a s  co r re sp on d en t es  aos  

t em po s  d e  2  e  3  m i n u to s  ap r e se n t a ra m,  r e s pe c t iv a me nte ,  o s  co e f i c i e n t es  

d e  c o r r e l a ção  d e  0 , 9 9 82  e  0 ,9 9 8 0 .  P a r a  a  o b t en ção  d es sas  cu rv as  

a n a l í t i ca s ,  t od as  as  m ed i d as  fo r am  re a l i za d as  na s  co nd i ç õ es  p r ev i am en t e  

o t i m i za d as .  Co n tu do ,  ap en as  o  f l u x o  d e  t r ab a lh o  n ão  es t av a  n o  s eu  v a l o r  

i d e a l  d ev i do  à s  l i mi t aç õ es  d o  ap a r e l h o  e  s i s t e ma  mo nt ad o .  A ss i m ,  a  v azã o  

u t i l i zad a  f o i  d e  55  m L m i n - 1 ,  en q u a n t o  a  i d ea l  s e r i a  de  1 0 0  m L mi n - 1 .  
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F ig ur a  5 .  C u rv a s  d e  ca l i b r aç ão  p ar a  am ô n ia  e m d i fe r en t e s  t em po s  d e  

c o n t a c t o :  Vaz ão  =  5 5  m L m i n - 1 ,  C a m ô n i a  =  6 ,0  p p m v ,  ma s sa  d o  f i l m e  1 3 3  

µg ,  T  =  25 o C .    

 

C o m pa ra nd o  o s  r esu l t ad os  d es t e  t r ab a l ho  c o m a lgu n s  ou t r os  en co n t r ad os  

r ec en t e m ent e  na  l i t e r a tu r a ,  o bs e rv a -s e  q u e  e m t e rm os  d e  s e ns ib i l i d ad e  e l e  

é  e q u iv a l en t e  ao  d i s po s i t i v o  d e sen vo lv id o  e m o u t r o  t ex to  p r e l im i na r  so b r e  

a  d e t ecçã o  d e  am ôn i a ,  us and o  es t e  t i p o  de  d e t ec t o r ,  t am b é m r ea l i z ad o  em 

n o s so s  l ab o ra tó r i os .  N aq u e l a  o po r t un id a d e ,  T e rue l  [8 ]  u t i l i zo u - s e  d e  u m  

t ub o  d e  p e rm ea çã o  e  am ôn ia  ce r t i f i ca d o ,  j á  en v e lh ec i do ,  q u e  hav i a  s i d o  

a d qu i r i d o  n o  me r ca d o  i n t e rn a c i on a l .  N a q u e l e  t r a ba lh o ,  o  me l ho r  f i l me  

c ap to r  fo i  u m a  mi s t u ra  d e  T we en  8 0  co m C l or id r a t o  d e  P i r i d ox in a  ( 1 : 1 ) ,  

q u e  m os t ro u  r e s u l t ad os  s em e l h an t es  ao s  p re s en t e s .  O  s en so r  d es en v o l v id o  

p o r  G o mes  e  co la bo ra do re s  [9 ]  ap r e sen t a  u m a  b a ix a  s en s ib i l i d ad e  s end o ,  

a l é m d i s so ,  s i gn i f i c ad am ent e  i n f lu enc i ad o  p e l a  v ar i aç ão  d e  t e mp era tu r a .  

A ss i m ,  m ed i da s  r ea l i za d as  en t r e  20 °C  e  3 0 °C  f o rn e ce m r e sp o s t a s  b as t an t e  

d i f e re n t e s .  De s t a  f o r m a ,  aq u e l e  s i s t em a  d ev e  t e r  u m  c o n t ro l e  d e  

t em p e r a tu r a  b as t a n t e  e f i c az .  A  c a l i b raç ão  do  a p a re lh o  ( c u r va  a n a l í t i c a )  
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d e v e  s e r  f e i t a  n u ma  t em p e r a t u r a  b em co n h e c id a ,  e  a  mo n i to r i za çã o  d o 

p o l u en t e  d ev e  s e r  f e i t a  s e mp re  n a  m es m a  t e mp er a tu ra ,  ex i g in do  as s i m ,  

u m a  s a l a  c l i ma t i zad a  o u  o u t r a  fo rm a  d e  ma nt e r  a  t e mp era tu r a  d e  t r ab a lh o  

c o ns t an t e .  Po r  ou t ro  l ad o ,  o  s en so r  d es en vo l v i do  n es t e  t r a b a l h o ,  

p r a t i c am en te  nã o  é  a f e t ado  po r  p eq u en as  v a r i a çõ es  d e  t em p e r a tu r a  ( en t r e  

2 0 °C  e  3 0  °C ) ,  não  ex i g i n d o  n enh um  co n t ro l e  r í g i do  d e s t e  p a râ me t ro .  

M i r mo h se n i  & Ola deg ara g o ze  [ 10 ]  d e t e r m in a ra m re cen t e men t e  am ôn ia  

n a  a t m os fe r a  co m c r i s t a l  d e  q u a r t z o ,  co ns egu i n do  u m s in a l  d e  f r eq uê n c i a  

d e  40 0  Hz  p a r a  u m a  c o n c en t ra ção  d e  8  m g L - 1  ( ~1 1 . 5 00  p p m v ) .  Co mo  p o d e  

s e r  v i s to  ( Fi g . 5 )  o  s ens or  d esen v o lv id o  n es t e  t r ab a l ho  mo s t r a -s e  mu i to  

m a i s  s en s ív e l ,  u ma  v ez  qu e ,  p a ra  a  m es ma  v a r i aç ão  d e  f r eq u ên c i a  (4 0 0  

H z)  p o d e - se  d e t e rm i n a r ,  ap rox i ma d a me n t e ,  9 ,0  p p m v  ( 6 , 2  mg m - 3 ) .  

 

E s t ud o  d e  a l gu n s  p o s s í ve i s  i n t er f e r en t e s  

 O  s en so r  fo i  ex p o s t o  à  p as sa ge m d e  ga se s  c o m uns  en co n t r ad o s  n o  a r  

a mb i en t e  e  t amb ém  d i sp on ív e i s  em n o s s o  l ab o r a t ó r i o ,  t a i s  co mo :  C O 

( mo n óx ido  d e  ca rb o n o ) ,  CO 2  ( d ióx id o  d e  c a r bo n o ) ,  N O 2  ( d ióx i do  d e  

n i t ro gên i o ) ,  H 2 S  ( su l f e t o  d e  h id ro gê n io )  e  a r  a t m o s fé r i co  ( l ab o ra t ó r i o ) .  

E s se s  ga se s  f o r am  i n d iv id ua l m en t e  i n j e t ad os  n a  l i n h a  ( s ob r e  o  f l ux o  d e  

a mô n i a ) ,  u s an do  em s u a  p r ep a raç ão  o  mé t od o  da  d i l u i ção  em  s e r i n ga ,  cu j a  

a gu l h a  é  i ns e r i d a  n o  s i s t e ma  a t r av és  d e  u m sep t o  ad ap t ad o  p róx i m o  à  

c é l u l a .  A  se r in ga  u t i l i za da  t i n h a  ca p a c i d ad e  d e  5 0  m L e  o s  gas es  

i n t e r f e re n t e s  fo r a m o b t i d as  a  p a r t i r  d e  c i l i nd ro s  p re s su r i zad o s  co n te nd o  a s  

s ub s t ân c i a s  pu r as  o u  d i l u í d as  a  1 0  % ( v /v )  em  n i t ro g ên io .  A  ta b e la  3  

a p r esen t a  o  r e su l t ad o  d es t e  e s tu do .  
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T a be l a  3 .  E s tu d o  de  a l gu n s  po s s í v e i s  i n t e r fe r en t e s  n a  d e t e cç ão  d e  a mô ni a  

Possíveis Interferentes Concentração (ppmv) ∆∆∆∆F(Hz) 

  Tempo de Contacto 

  30 s 1,0 min 2,0 min 3,0 min 

Ar atmosférico Sem diluição 0 0 0 0 

CO 100 0 0 0 0 

CO2 50 0 0 0 0 

H2S 100 0 0 0 0 

NO2 1 5 12 43 47 

 

D o s  gas e s  e s t ud ad os ,  a p en as  o  N O 2  a p r e s en to u  c e r t a  i n t e r f e r ên c i a ,  m es m o 

p a r a  co n ce n t r açõ es  b a ix as .  Des ta  fo rm a ,  e s t a  s u b s t â n c i a  d ev e  es t a r  

a u sen t e  do  a r  in ve s t i ga d o  ou  d ev e - se  i n se r i r  n a  l i nh a  a l gu m  es t ág i o  

( co l un a )  e sp ec í f i co  p a r a  r e t en ç ão  d o  NO 2 ,  co m o  n o r ma lme n t e  s e  p r o ced e  

p a r a  e v i t a r  i n t e r f e rên c i a s  e sp e c í f i ca s .  

 

E s t ud o  da  r ep e t i b i l i d a d e  do  s en so r  p i ez e l é t r i c o  

 N es t e  e s tu do  f o ra m r ea l i za das  ca to r ze  m ed id as  u t i l i za nd o  a s  me sm as  

c o nd i çõ es  o t i miz ad as ,  n u m mesm o  d i a ,  m esm a  co n cen t raç ão  d e  am ôn ia  

( 6 ,0  p p m v ) ,  m esm o  s i s t em a,  ap a r e lh o s  e  an a l i s t a .  Os  r es u l t ad os  

e s t a t í s t i co s  f i n a i s ,  p a r a  o s  d i f e r en t e s  t e mp o s  d e  ex p o s i ç ão ,  ac h am -s e 

r e s u mi do s  n a  ta be la  4 .  
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T a be l a  4 .  V a l o r es  mé d io s  e  l im i t e s  de  co n f i an ça  

T empo ( s )  ∆∆∆∆ F ª ( Hz)  D e sv io  (% )  
I n t er va l o  d e  

c o nf ia n ça  

      5 0%  9 0%  

3 0  2 8 0  ± 5  2 , 4  2 8 0  ±  1  2 8 0  ± 3  

6 0  3 1 8  ± 6  1 , 9  3 1 8  ±  1  3 1 8  ± 3  

1 2 0  4 4 4  ±1 0  2 , 3  4 4 4  ±  2  4 4 4  ± 5  

1 8 0  5 4 0  ±1 3  2 , 4  5 4 0  ±  3  5 4 0  ± 6  

  ª Média de 14 medidas sucessivas. 

C o nc l usõ es  

O  f i l m e  ( co a t in g)  ma i s  p r o mi s so r  e nco n t r ad o  fo i  u m a  mi s tu ra  2 :1  (v /v )  d e  

( A )  so lu ç ão  a qu o sa  co m er c i a l  d e  á c i do  g l i có l i co  (7 0  % m / m)  em  T H E ED 

( 3 :4  v / v )  co m  u m a  s o l u çã o  s a tu r ad a  (B )  d e  á c id o  t ân i co  e m  a ce t on a ,  s end o  

d e  13 3  µg a  e s pe s su r a  i d ea l  d o  r ev es t i me n t o ,  c o r r es po n d en t e  a  u m a 

v a r i açã o  d e  f r eq u ên c i a  d e  ap rox i ma da me n t e  67  kH z .  A  me l ho r  v az ão  d e  

t r ab a lh o  e s t á  n a  f a ix a  d e  80 -1 0 0  m L m i n - 1  e  t em p era tu ra s  en t r e  1 5 -3 5 °C  

n ã o  a p r es en t a r am  ef e i t o s  s i gn i f i c a t i vo s  so b re  a  s en s i b i l i d ad e  d a s  m ed i d as .  

O  s e ns o r  a p r e s en to u  s in a l  de  f r eq u ên c i a  l i n e ar  n o  i n t e r v a lo  d e  

c o n c en t r a ção  e s tu da d o  d e  2 -1 1  p p m v  ( 1 ,4  a  7 ,7  m g m - 3 ) .  As  r e sp ec t iv as  

e q u a çõ es  d e  r e t a  e  s u as  s en s ib i l i d ad es  ( Hz /p p m v )  s ã o :  y  =  -  1 ,2 7  +  1 3 , 52 .x  

;  y  =  3 , 3 5  +  2 0 ,0 0 .x  ;  y  =  -  1 , 4 3  +  3 1 ,7 6 .x  e  y =  -  1 4 , 22  +  42 ,0 3 .x .  D e n t r e  

o s  p os s ív e i s  i n t e r f e r e n t e s  e s t u d a do s ,  a p en as  o  NO 2  a f e t ou  as  m ed i d as ,  

d e v en do  e s t a r  a us en t e .  Co m r e l aç ão  a  r e p e t i b i l i d ad e ,  o  m é to d o  po d e  s er  

c o ns id e rad o  s a t i s f a t ó r io  p o r qu e  a p res e n t ou  b a ix o  d esv io  d e  v a lo r e s  n os  

i n t e rv a l o s  d e  co nf i an ç a  e s tu d ad os  (5 0  9 0  %) .  A  r e l a t i v a  d em o r a  d a  

c a l i b r aç ão  d o  t u bo  d e  p e rm ea çã o  a r t e s a n a l  e  a  r e ve r s i b i l i d ad e  p ar c i a l  d o  

f i l me  f o r am  p l enam en t e  co mp en sad as  p e lo  cu r to  t em po  e  f ac i l i d ad e  d o  

p r e p ar o  do s  c r i s t a i s ,  d as  m ed id as ,  a l t a  s en s ib i l i d ad e  d o  s e n so r ,  r e sp o s t a  

r áp i d a  e  b a ix o  cu s to  de  ap a r e l h age m e  r ea ge n t e s .   
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A g r a de ci me nt o s  

 

O s  au t o r es  ag ra d e ce m ao  CN Pq  e  à  FA PE SP  p e l os  aux í l i o s  co n c ed i do s  e ,  

t am b é m,  a o  P ro f .  D r .  A r n a ld o  A .  C a r d os o  ( IQ - U NE S P) ,  p e l o  em p r és t i m o 

d e  u m  t ub o  d e  p e rm ea çã o  a r t e s a na l .  

 

R ef er ên ci as  B i b l iog ráf i ca s  

 

[ 1 ]  –  FE LIX,  E .  P . ;  C AR DO SO,  A .  A .  -  A mô ni a  ( NH 3 )  a tmo s f é r i c a:  

f o nt e s ,  t ra ns f o r ma ç ão ,  s orv edo uro s  e  mé to do s  de  a ná l i s e .  Qu í m. No v a 

2 7 (1 )  (2 0 04 )  1 23 .  

[ 2 ]  –  WO R LD  H EA LT H O RG A N IZ AT IO N ( WH O)  -  Am mo ni a .  I n :  T he  

E nvi r o nment a l  He a l t h  C ri t e r i a  Ser i es ,  G en ev a ,  WH O - IPC S ,  1 98 6  

/ En v i ro n m ent a l  Hea l t h  Cr i t e r i a  54 / .  

[ 3 ]  –  SHRIV E R,  D.  F. ;  A T KIN S,  P .  W.  -  In o rg a ni c  C he mi s t ry .  3 r d .  ed . ,  

Ox f or d ,  Ox fo r d  Un i v er s i t y P r e s s ,  19 9 9 ,  7 6 5 p .  

[ 4 ]  –  C HA GA S,  A .  P .  -  A S í n tes e  de  amô ni a :  a lg uns  aspec to s  h i s t ó r i co s .  

Q u í m. No v a  3 0 ( 1 )  (2 0 0 7 )  24 0 .  

[ 5 ]  –  FR IT SC H E ,  U . ;  GER N ERT ,  M.  -  Ga s- sens i t i v e  e l ec tr o de  a ppl i e d  to  

t he  c o nt i no u s  mea s ur ement  o f  a t mo sph er i c  a mmo n ia ,  An al .  C h i m .  A c t a  

2 2 4  (1 99 1 )  17 9 .  

[ 6 ]  –  LU O ,  Y . Y. ;  A LO T HM AN ,  R. ;  C HR IST IA N ,  G .D. ;  R UZ IC KA ,  J .  -  

F low  s eq uent i a l  in j ec t io n  de t ermi n a t io n  o f  g a s eo u s  a mmo ni a  wi t h  a  

g la ss  d i f f us i o n  den uder ,  T a l an t a  4 2  ( 1 9 9 5 )  1 5 45 .  

[ 7 ]  –  FR E N Z E L,  W. ;  G R IMM,  E . ;  GR UET Z M AC HE R,  G .  -  E va l ua t i o n  o f  

a  d i f f us iv e  sa mpl i ng  me tho d  f o r  th e  de t er mi na t io n  o f  a t mo sph er i c  

a mmo ni a ,  J . An al . Ch e m.  3 51  (1 99 5 )  1 9 .  

[ 8 ]  –  T ER UE L,  F. S .  -  Est udo  so bre  a  de te rmi na ç ã o  d e  amô ni a  e  to l ue no  

d i i s o c ia na to  u t i l i za ndo  mi cr o ba la nça  p i ezo e l é t r i ca ,  Un iv e r s i d ad e  d e  

Sã o  Pa u l o .  D ep a r t am e n to  d e  Quí m ic a  d a  FFC LRP .  R ib e i r ão  P r e t o / S P ,  19 9 9  

/ D i ss e r t a ção  d e  Mes t r ad o / .  
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[ 9 ]  –  GO ME S,  M. T . S .R . ;  N O GUE IR A,  P . S .T . ;  O LIVE IR A ,  J . A .B . P .  -  

Q ua nt i f i ca t io n  o f  C O 2 ,  SO 2 ,  N H 3  a nd  H 2 S  w i t h  a  s i ng l e  c oa te d  

p i e zo e l ec t r i c  q ua r tz  cr y s ta l ,  Sens .  Ac t u a to r s  B  6 8  (2 0 00 )  2 18 .  

[ 1 0 ]  –  MIRM O HSE N I ,  A . ;  OLA D E GAR AG O ZE ,  A .  -  Co ns tr uc t io n  o f  a  

s enso r  f o r  de te rmi na t i o n  o f  a mmo nia  a nd  a l i p ha t i c  a mi nes  us ing  

po ly v i ny lp y rro l i do ne  c o at ed  qu ar tz  c ry s t a l  mic ro bal a nce .  S ens .  

A c tu a to r s  B  8 9  (2 0 0 3 )  16 4 .  

[ 1 1 ]  –  HOL LE R ,  F . J . ;  SKOO G,  D . A. ;  CRO UC H,  S .R .  -  P r in c í p i o s  d e  

a n á l i s e  i ns tr ume nt a l ,  6 ª . e d .  ( t r ad .  Cé l i o  Pasq u in i  e  ou t r os ) ,  Po r t o  A l egr e ,  

B oo km an ,  2 0 09 ,  p .2 3 -4 .  

[ 1 2 ]  –  S AU ERBR EY,  G .  -  Ve rw e ndung  v o n  s chw i ng qua r ze n  zu r  w äg ung  

dün ner  s c hi ch te n  und  zur  mi kr o w ä g ung ,  Z .  Ph ys . 1 5 5  (1 9 5 9 )  20 6 .  

[ 1 3 ]  –  T HOM PSO N ,  M . ;  KIP LING ,  A . L. ;  D U NC A N -HE WIT T ,  W. C . ;  

R AJA KOV IC ,  L . V . ;  CAV IC -V LA SA K,  B. A .  -  An a lys t  1 1 6  ( 1 9 91 )  8 81 .  

[ 1 4 ]  –  ANDR A DE,  J . F. ;  FAT IB E LLO - FI LHO ,  O . ;  O LIV E IR A  N ET O,  G . ;  

G UI LB A U LT ,  G . G.  -  Apl i ca çõ e s  a na l í t i ca s  dos  cr i s ta i s  p i eze l é t r i cos ,  

Q u í m.  No va  1 4 (4 )  (1 9 91 )  27 2 .  

[ 1 5 ]  –  KIN G,  W. H . ,  J r .  -  Pi ezo e l ec tr i c  so rpt io n  de te c t o r .  An a l .C h em .  

3 6 (9 )  (1 9 64 )  1 73 5 .  

[ 1 6 ]  –  KIN G ,  W. H . ,  J r .  -  R es .  /  De v e lo p .  2 0  ( 19 6 9 )  2 8 .  

[ 1 7 ]  –  KING ,  W. H . ,  J r .  -  A ppl i ca t io ns  o f  t he  qua r t z  cry s ta l  re s o na t o r .  

I n :  Va cuu m M i c ro bal a n ce  Te ch ni que s  ( C za nde rna ,  A . W. ,  ed . ) ,  N ew 

Y o r k ,  P l en u m  Pre ss ,  p .  1 8 3 -9 9 ,  1 97 1 ,  v . 8 .  

[ 1 8 ]  –  O ’S ULLIV A N,  C. K . ;  GU I LBA U LT ,  G . G.  -  Commer c i a l  qua r t z 

c ry s ta l  mi c ro b a lanc es  –  th eo r y  a nd  a pp l i ca t io ns .  B ios en s .  B i o e l ec t ro n .  

1 4  (1 9 99 )  6 63 .  

[ 1 9 ]  –  KA R MAR KA R,  K . H;  GU ILBA U LT ,  G . G.  -  A n a l .  Ch i m.  A c ta  7 5  

( 1 97 5 )  11 1 .  

[ 2 0 ]  –  WE B B ER,  L . M. ;  GU ILB A ULT ,  G . G.  -  An a l .  Ch e m.  4 8  (1 9 7 6 )  22 44 .  

[ 2 1 ]  –  SU LE I M A N,  A . A . ;  H AH N ,  E . C . ;  G UILB A U LT ,  G . G . ;  

C A VA N A UG H,  J .R .  -  A na l .  Le t t .  1 7  (1 9 84 )  22 0 5 .  
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[ 2 2 ]  –  A N DRA DE ,  J . F. ;  SU LE IM A N ,  A . A. ;  GU I LB AU LT ,  G . G.  -  

A n a l . Ch i m.A c ta  2 1 7  (1 98 9 )  18 7 .  

[ 2 3 ]  –  GU ILB A U LT ,  G . G. ;  LO PE Z - ROM AN ,  A .  -  E nv i ro n .  Le t t .  2  ( 1 9 7 1 )  

3 5 .  

[ 2 4 ]  –  LO PE Z - ROMA N ,  A . ;  G UI LB A U LT ,  G . G.  -  Ana l . Le t t .  15  (1 9 7 2 )  

2 2 5 .  

[ 2 5 ]  –  FA T IB E LLO - FIL HO ,  O . ;  A NDR AD E,  J . F . ;  SU LE IMA N ,  A . A . ;  

G UI LB A U LT ,  G . G.  -  An a l .Ch em .  6 1  (1 9 89 )  7 4 6 .  

[ 2 6 ]  –  GU ILB A ULT ,  G . G.  -  An al .Ch em.  5 5  (1 9 8 3)  1 6 8 2 .  

[ 2 7 ]  –  A NDR A DE,  J . F . ;  FA T IB E LLO - FIL HO ,  O . ;  SULE IMA N ,  A . A . ;  

G UI LB A U LT ,  G . G.  -  An a l .Le t t .  2 2  (1 98 9 )  2 6 01 .  

[ 2 8 ]  –  GU ILB A ULT ,  G . G.  -  An al .Ch im . A c t a  3 9  ( 19 67 )  26 0 .  

[ 2 9 ]  –  G U ILBA U LT ,  G . G. ;  TO MIT A ,  Y . ;  KOLE S AR ,  E . S .  -  A Co a te d  

P i ezo e l ec tr i c  Cry st a l  t o  De t ec t  C hemi ca l  W a rf a re  Ag ent s  i n  Ai rc raf t ,  

U S  Ai r  Fo r ce  Repo r t ,  S AM -TR -8 0 -2 1 ,  Ju l y 1 9 8 0 .  

[ 3 0 ]  –  D IN G,  B . ,  YA MA Z A KI ,  M. ,  S HIR A T OR I ,  S .  -  El ec t ro s pun  f i bro us  

po ly a c ry l i c  a c i d  me mbr a ne -b a s ed  g as  s e nso rs .  S ens .  Ac tu a t o r s  B .  10 6 

( 2 00 5 )  47 7 .  

[ 3 1 ]  –  GE OR G IEVA ,  V . ,  SPA SSOV ,  L. ,  D O NKO V,  N . ,  PE T KO V,  P . ,  

A T A NA SSO V ,  M. ,  -  D et e ct io n  o f  NH 3  by  Q ua r tz  Cr ys t a l  M i cro ba l a nce  

C o a te d  w i th  Ta 2 O 5 .  P la s ma  P ro ces s  Po l ym .  3  (2 00 6 )  20 9 .  

[ 3 2 ]  –  WA NG ,  X . ,  ZH AN G,  J . ,  Z HU ,  Z . ,  -  Ammo ni a  s e ns ing  

c ha ra c te r i s t i c s  o f  ZnO  na no wi res  s t ud i ed  by  qua r t z  c ry s t a l  

mic ro ba l a n ce .  Ap p l .  Su r f .  Sc i .  2 52  (2 0 0 6 )  2 40 4 .  

[ 3 3 ]  –  N E LSO N ,  G . O.  -  C o nt ro l l ed  t e s t  a t mo s phe re s :  pr i nc i p l es  a nd 

t ec hn i que s ,  An n  Arb o r ,  A nn  Ha rb o r  Sc i e nc e  Pu b l i sh e r ,  19 7 1 ,  2 47 p .  

[ 3 4 ]  –  WIG H T ,  G .D .  -  F u nda men ta l s  o f  A i r  Sa mpl i ng ,  B o ca  Ra to n ,  N ew 

Y o r k ,  Le wis  Pu b l i sh e r s ,  1 99 4 ,  2 5 4 p .  

[ 3 5 ]  –  T EC KE N TR UP,  A . ,  KLOC K O W,  D .  -  P r epa ra t io n  o f  re f i l l a b l e  

pe r mea t i o n  tu bes .  A n al .C h em.  5 0 (1 2 )  (1 9 78 )  1 72 8 .  
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[ 3 6 ]  –  CR OSBY,  D . G.  -  E nv i ro nme nt a l  to x i co l og y  a nd  che mi s t ry .  N ew 

Y o r k :  Ox f o rd  U n iv e r s i t y  P r e s s ,  19 9 8 ,  3 3 6p .  

[ 3 7 ]  –  O ’ KEE FFE ,  A . E . ;  OR T MA N,  G .C .  -  P ri ma r y  s ta n da r ds  f o r  t r a c e  

g a s  a na l ys i s .  An al .C h e m.  3 8  ( 19 6 6 )  76 0 .  

[ 3 8 ]  –  CA STR O,  J . R . M.  -  Est ud o  s ob re  a  de t e rmin a çã o  de  ben ze no  e  

a mô ni a  no  a r ,  u t i l i za nd o  s e nso r  p i eze l é t r i co  de  qua r tzo ,  U n i v e r s i d ad e  

d e  S ão  Pau lo .  D epa r t am en to  d e  Q uí mi c a  d a  FFC LR P.  R i b e i r ão  P re to / SP,  

2 0 05  / D i s se r t açã o  d e  Me s t r ad o / .  

 

Ti t l e :  D e te rmi na t io n  o f  a mmo ni a  i n  a i r  us in g  a  co a ted  qua r t z  c ry s t a l  

s enso r  

A bs tra c t :   

_ _ __ _ _ __ __ _ _ __ ___ _ __ __ _ _ __ __ _ _ __ _ _ _ _ __ __ _ _ __ __ _ __ _ __ _ _ __ __ _ _ __  

A mm o n ia  wa s  d e t ec t ed  an d  d e t e r min ed  b y a  p i e zo e l ec t r i c  qu a r t z  c r ys t a l  

s ens o r  co a t e d  wi th  a  2 : 1  (v /v )  m ix tu r e  o f  ( A )  co m me rc i a l  a qu e ou s  

s o l u t i on  o f  g l yco l i c  ac i d  ( 70  %  w/ w)  c o m bi n ed  wi th  

t e t r a k i s ( h yd r ox ye th yl )  e t h yl en ed i a min e  -  T H EE D (3 :4  v /v )  a nd  a  sa tu r a t e d  

s o l u t i on  o f  (B )  t an n i c  ac i d  i n  ac e t on e .  A  l a r ge  q u a n t i t y o f  p r o m i s in g  

s ub s t an ce s  an d  t h e i r  mix t u r e s ,  u nd e r  d i f f e r en t  p ro po r t i on s ,  w e re  i n i t i a l l y 

s t u d i ed  a s  p os s ib l e  f i lm s .  T h e  e f f ec t s  o f  f l o w ra t e ,  c e l l  t e m p er a tu r e ,  an d  

t h e  am o un t  o f  co a t i n g  we r e  i nv es t i ga t e d ,  t o  e s t a b l i s h  t h e  b es t  

ex p e r i m en t a l  c on d i t i o ns .  S tu d i e s  o n  r e p ea t ab i l i t y ,  s a mp l i n g t i m es  an d  

s o m e  po s s i b l e  i n t e r f e r in g  gas es  w er e  p e r f o r med .  Th e  an a ly t i c a l  cu r v es  a re  

l i n e a r  ov e r  t h e  c on ce n t r a t i on  r an ge  ( 2 . 0 -1 1  p p m v  o r  1 .4 - 7 .7  mg  m 3 - )  f o r  

f o u r  d i f f e r en t  s amp l i n g  t i m es  (0 .5 ;  1 ;  2  a nd  3  mi n ) ,  w i t h  go o d  l i n ea r i t y  

c o r re l a t i o n  ( r )  va r yi n g  b e t we en  0 . 9 99 4  an d  0 .9 9 8 0  an d  r es pe c t iv e  

s ens i t i v i t i e s  r an gi n g  f r o m 1 3 . 5  t o  4 2 . 0  H z  /  p p m v .  

K eyw o r ds :  a mm o n ia ,  p i ez o e l e c t r i c  s en so r  ( QC M) ,  g l yc o l i c - t an n i c  a c i d s -

T H EE D  co a t in g .   

 

 


