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RESUMO

Regides em desenvolvimento frequentemente enfrentam desafios no acesso a tecnologias
analiticas avancadas devido a limitagdes financeiras e de infraestrutura. No entanto, os avangos
recentes na acessibilidade e adaptabilidade das tecnologias de impressao 3D tém contribuido
significativamente para a superagao dessas barreiras. Neste contexto, este trabalho apresenta a
avaliacdo do desempenho de um sistema automatizado de manipulacao de liquidos denominado
NuPE-Robot, caracterizado por sua versatilidade, compacidade, robustez e facilidade de
operagdo. O sistema foi construido com componentes de baixo custo, incluindo pecas
padronizadas amplamente empregadas em impressoras 3D e componentes personalizados
produzidos por manufatura aditiva. Sua operacao ¢ controlada por um software de codigo aberto
desenvolvido em linguagem Python, permitindo a execucdo automatizada de protocolos
analiticos sem a necessidade de intervencdo humana. Uma vez ativado, o sistema ¢é capaz de
realizar automaticamente o preparo de solugdes padrdo, a construgdo de curvas analiticas e a
analise de amostras por meio de plataformas de deteccdo desenvolvidas por impressao 3D.
Foram empregadas células de analise por inje¢do em batelada (Batch Injection Analysis — BIA)
acopladas a diferentes estratégias de detec¢do, incluindo espectrofotometria baseada em sensor
multiespectral, amperometria e potenciometria. Além disso, foram investigadas abordagens
alternativas de deteccdo colorimétrica utilizando microvolumes de solucdo diretamente em
gotas suspensas € em ponteiras de micropipeta, visando a redu¢do do consumo de reagentes e
a amplia¢do da flexibilidade operacional do sistema. Para demonstrar a aplicabilidade da
plataforma desenvolvida, foram implementados procedimentos automaticos de calibracao e
determinagdo para seis analitos: Fe(IIl), fosfato, nitrito e glicose por deteccao colorimétrica;
paracetamol por detec¢do amperométrica; e cloreto por detecg¢ao potenciométrica. Em todos os
casos, foram obtidas curvas analiticas com adequada linearidade, precisdo e exatidao,
evidenciando a capacidade do sistema de executar diferentes métodos analiticos utilizando uma
unica plataforma integrada. As adaptacdes necessarias restringiram-se aos modulos de deteccao
e as configuragdes experimentais especificas de cada método, demonstrando a elevada
modularidade da instrumentagdo proposta. Os resultados obtidos evidenciam que o NuPE-
Robot constitui uma alternativa vidvel para a automagdo de analises quimicas em laboratorios
com recursos limitados, combinando baixo custo, facilidade de reproducdo e ampla
versatilidade analitica. Dessa forma, a plataforma apresenta elevado potencial para

democratizar o acesso a automacdo laboratorial, contribuindo para a disseminagdo de
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tecnologias analiticas modernas em institui¢des de ensino, pesquisa e controle de qualidade,

especialmente em regides em desenvolvimento.

Palavras-chave: automacao, detec¢do colorimétrica, sistema robdtico compacto, deteccao

eletroquimica, cddigo aberto, Python.
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ABSTRACT

Developing regions often face challenges in accessing advanced analytical technologies due to
financial and infrastructural limitations. However, recent advances in the accessibility and
adaptability of 3D printing technologies have significantly contributed to overcoming these
barriers. In this context, this work presents an evaluation of the performance of an automated
liquid handling system named NuPE-Robot, characterized by its versatility, compactness,
robustness, and ease of operation. The system was built using low-cost components, including
standardized parts widely used in 3D printers and custom components produced by additive
manufacturing. Its operation is controlled by open-source software developed in Python,
enabling the automated execution of analytical protocols without the need for operator
intervention. Once activated, the system is capable of automatically performing standard
solution preparation, constructing calibration curves, and analyzing samples using 3D-printed
detection platforms. Batch Injection Analysis (BIA) cells coupled with different detection
strategies were employed, including multispectral sensor-based spectrophotometry,
amperometry, and potentiometry. In addition, alternative colorimetric detection approaches
using microvolumes of solution directly in hanging drops and micropipette tips were
investigated, aiming to reduce reagent consumption and increase operational flexibility. To
demonstrate the broad applicability of the developed platform, automatic calibration and
determination procedures were implemented for six analytes: Fe(Ill), phosphate, nitrite, and
glucose by colorimetric detection; paracetamol by amperometric detection; and chloride by
potentiometric detection. In all cases, calibration curves with adequate linearity, precision, and
accuracy were obtained, demonstrating the system’s ability to perform different analytical
methodologies using a single integrated platform. The necessary adaptations were limited to
the detection modules and experimental configurations specific to each method, highlighting
the high modularity of the proposed instrumentation. The results obtained demonstrate that the
NuPE-Robot is a viable alternative for automating chemical analyses in resource-limited
laboratories, combining low cost, ease of reproducibility, and broad analytical versatility. Thus,
the platform shows strong potential to democratize access to laboratory automation,
contributing to the dissemination of modern analytical technologies in teaching, research, and

quality control institutions, especially in developing regions.
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1 INTRODUCAO

A quimica analitica tem priorizado cada vez mais a reprodutibilidade e a repetibilidade
dos métodos, impulsionada pela compreensao de que a credibilidade e a integridade dos
resultados cientificos dependem significativamente da capacidade de replicar experimentos e
validar dados obtidos. No entanto, alcancar resultados reprodutiveis ainda constitui um desafio
persistente (LEINS et al., 2023; BERGMAN; DANHEISER, 2016). A literatura cientifica
frequentemente descreve procedimentos que exigem ampla interven¢do manual, tornando-os
altamente dependentes do operador (LEINS et al., 2023; MEDINA; MACIEL; LANCAS,
2023). Além disso, a geracao de dados experimentais ¢, em geral, trabalhosa e demorada, o que
limita o nimero de pontos de dados disponiveis para garantir precisdo e robustez estatistica nas

conclusodes cientificas (DUKE et al., 2023).

Nesse contexto, a automagdo na quimica analitica tem se mostrado uma estratégia
eficiente para aprimorar a precisdo, a exatidao e a reprodutibilidade, ao otimizar etapas como o
preparo de solugdes padrao e amostras, a analise e o processamento de dados. Entre as solugdes
disponiveis, destacam-se os sistemas comerciais de automacdo de manipulagcdo de liquidos,
como o OT-2, que oferecem elevada repetibilidade operacional, rastreabilidade completa dos
procedimentos e reducdo significativa de erros humanos (MEDINA; MACIEL; LANCAS,
2023; OPENTRONS, 2019). Além disso, essas plataformas possibilitam a padroniza¢do de
processos, a execugdo de tarefas repetitivas com alta confiabilidade e a liberagdo do operador
para atividades analiticas de maior relevancia. De acordo com o guia de automagdo da
Opentrons, sistemas desse tipo foram desenvolvidos para oferecer fluxos de trabalho mais
eficientes e seguros, especialmente em laboratorios que lidam com rotinas de alto volume

(OPENTRONS, 2019).
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Apesar de suas vantagens, a ado¢do dessas tecnologias ainda enfrenta limitagdes
importantes, sobretudo em laboratdrios de regides com restricdes orcamentarias. Mesmo
dispositivos considerados de baixo custo no mercado internacional apresentam valores de
aquisi¢ao geralmente entre USD 10.000 ¢ USD 20.000 (OPENTRONS, 2019), podendo
ultrapassar esse intervalo quando modulos complementares, como unidades de temperatura,
agitacdo ou filtracio HEPA (“High-Efficiency Particulate Air” - relacionada ao controle da
qualidade do ar ao redor da area de trabalho do robd), sdo necessarios. Assim, embora
apresentem excelente desempenho, precisdo e confiabilidade, tais sistemas nem sempre se
mostram economicamente viaveis para grupos de pesquisa ou laboratorios de prestagdo de
servigos com recursos limitados, refor¢ando a necessidade de alternativas mais acessiveis e

adaptaveis.

Em resposta a esse cendrio, a acessibilidade e a versatilidade da tecnologia de impressao
3D, aliadas ao uso de plataformas de cdédigo aberto, como Arduino e Raspberry Pi, e de
linguagens de programacao de codigo aberto, como Python, que facilitam a integracdo entre
hardware e software, tém viabilizado o desenvolvimento de instrumentos analiticos
personalizados e de baixo custo (BOOESHAGHI et al., 2021; INTARAKAMHANG et al.,
2011; ALMEIDA JUNIOR; LIMA; ALMEIDA, 2021). A impressao 3D também simplifica o
processo de prototipagem e constru¢do de dispositivos diretamente em laboratdrio, permitindo
que pesquisadores desenvolvam solucdes sob medida que atendam as suas necessidades

experimentais especificas.

Laboratérios automatizados tém sido amplamente empregados em diferentes areas,
especialmente na quimica, com o objetivo de aprimorar a eficiéncia experimental, a precisdo e
a reprodutibilidade dos dados. Esses sistemas vém ganhando destaque no desenvolvimento e
na otimiza¢do de equipamentos de manipulacdo de liquidos em fluxo continuo voltados a
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realizacdo de analises automatizadas de alta produtividade (TORRES-ACOSTA; LYE;
DIKICIOGLU, 2022; DONG; FANG, 2020; MIRO; FRENZEL, 2004; RAMSHANI et al.,
2021; ANDERSON et al., 2022). Nesse contexto, a tecnologia de impressdo 3D tem se
consolidado como uma importante ferramenta para o desenvolvimento de sistemas
automatizados, por possibilitar a fabricagdo rapida, personalizada e de baixo custo de
componentes e dispositivos laboratoriais. Dessa forma, componentes usualmente empregados
nessa tecnologia vém sendo incorporados ao desenvolvimento de sistemas automatizados de
manipula¢do de liquidos, devido ao baixo custo e a robustez dos materiais disponiveis.
(ALMEIDA JUNIOR; LIMA; ALMEIDA, 2021; BARTHELS et al., 2020; KOPYL et al.,

2024)

Como exemplo, Barthels et al. (2020) propuseram um robd de manipulacio de liquidos
que incorpora componentes produzidos por impressdo 3D, que foi aplicado com éxito em
diferentes demonstragdes nas areas de biologia e quimica. Em outro estudo, Kopyl et al. (2024)
desenvolveram um sistema automatizado de manipulagdo de liquidos por meio do acoplamento
de uma pipeta manual a uma impressora 3D comercial destinada a aplicacdes de nivel amador.
Segundo os autores, esse sistema, caracterizado por seu baixo custo e facilidade de
programacao, demonstrou ser uma ferramenta de aprendizado altamente eficaz para estudantes
em atividades laboratoriais. De forma semelhante, Almeida Jr. et al. (2021) descreveram um
sistema robdtico totalmente automatizado, no qual diversos componentes estruturais foram
fabricados por impressao 3D, destinado a analise de amostras de agua. Nesse estudo, diversos
dispositivos produzidos por manufatura aditiva, incluindo um braco robdtico, uma bomba de
seringa, sensores de temperatura e condutividade, uma webcam empregada como detector
colorimétrico € uma microplaca de 96 pogos, foram integrados a uma plataforma também

composta por componentes fabricado em 3D e utilizados na determinacao de multiplos
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parametros em amostras de dgua, tais como condutividade, pH, alcalinidade total, dureza total,
cloreto, nitrito, fosforo total dissolvido e ferro total. Os estudos referenciados (ALMEIDA
JUNIOR; LIMA; ALMEIDA, 2021; BARTHELS et al., 2020; KOPYL et al., 2024) evidenciam
o elevado potencial da tecnologia de impressdo 3D para impulsionar o desenvolvimento de
sistemas automatizados de manipulacdo de liquidos por meio da fabricacdo de componentes

personalizados e de baixo custo.

Os estudos anteriormente mencionados demonstram o potencial da impressao 3D para
o desenvolvimento de sistemas automatizados de manipulagdo de liquidos, evidenciando
aplicagdes em diferentes areas e a viabilidade da fabricagdo de componentes de baixo custo e
personalizados. Entretanto, essas plataformas foram direcionadas a aplicagdes especificas e nao
contemplaram uma avaliagdo abrangente do desempenho analitico de um sistema automatizado
capaz de integrar diferentes estratégias de deteccao e diferentes modalidades de anélise em uma
unica plataforma. Nesse contexto, torna-se relevante o desenvolvimento de sistemas
automatizados versateis, que aliem baixo custo, modularidade e facilidade de adaptacdo a
diferentes metodologias analiticas, além de possibilitarem a avaliacao de novos dispositivos de

deteccao adaptados no sistema com o auxilio da manufatura aditiva.

Recentemente, o método de andlise por inje¢do em batelada (BIA) tem se destacado
pelo seu potencial de integracdo em sistemas automatizados, visto que seu principio de
funcionamento baseia-se na inje¢ao de solugdes em uma célula estacionaria por meio de uma
pipeta eletronica, operacdo anédloga a realizada por seringas e outros dispositivos empregados
em sistemas automatizados de manipulagdo de liquidos, além de apresentar simplicidade
operacional e rapidez analitica (MENDONCA et al., 2019). Introduzido por Wang e Taha
(1991), o sistema de analise por injecdo em batelada (BIA, do inglés “batch injection analysis”)
baseia-se na injecdo de um plugue de amostra diretamente sobre a superficie de um eletrodo
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solido detector, imerso em uma solugao de eletrdlito de suporte de grande volume, geralmente
por meio de uma pipeta eletronica, que atua de maneira semelhante a uma bomba de seringa.
Esse modo de introdugdo da amostra favorece a integracao do BIA a sistemas automatizados de
manipulacdo de liquidos, uma vez que a aspiragdo e a dispensacdo realizadas pela pipeta
eletronica podem ser reproduzidas por dispositivos automatizados, como bombas de seringa.
Essa técnica gera respostas em forma de picos transientes, semelhantes aos observados na
analise por injecao em fluxo (FIA, do inglés “flow injection analysis’’), a medida que o plugue
da amostra se desloca sobre o detector. Esse procedimento oferece vantagens comparaveis as
do sistema FIA, como alta frequéncia analitica, baixo consumo de amostra, excelente
sensibilidade e elevada reprodutibilidade, além de simplicidade instrumental, o que reforga sua
aplicabilidade em plataformas automatizadas (ROCHA et al., 2018). Embora o sistema FIA
apresente como uma de suas principais vantagens a possibilidade de realizar, de forma
reprodutivel, etapas de mistura, diluicdo e reagdo entre amostra e reagentes durante o transporte
da zona de amostra pelo percurso analitico, essas operacdes sdo mais limitadas no BIA
convencional, uma vez que a amostra ¢ injetada diretamente na célula eletroquimica.
Entretanto, essa limitagdo pode ser significativamente reduzida quando o BIA ¢ implementado
em plataformas automatizadas de manipulagdo de liquidos. Nesses sistemas, o controle preciso
dos volumes aspirados e dispensados, bem como dos tempos de mistura e de reacdo, pode ser
realizado por meio de rotinas computacionais, possibilitando a execucdo automatizada de

etapas de preparo de amostras e ampliando a versatilidade e o potencial analitico da técnica.

1.1. Métodos de deteccdo em sistemas automatizados de manipulacio de liquidos

Os sistemas automatizados de manipulagdo de liquidos foram inicialmente
desenvolvidos para automatizar etapas repetitivas de aspiragdo, dispensacdo, dilui¢do, mistura
e transferéncia de solucdes, aumentando a produtividade e reduzindo erros associados a
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operacdo manual. Entretanto, a evolucdo dessas plataformas permitiu sua integracdo com
diferentes modulos analiticos, transformando-as em sistemas capazes de executar desde o
preparo de amostras até a aquisicao automatizada dos sinais analiticos. Mais recentemente, a
automacao laboratorial passou a ser compreendida como uma estratégia para integrar, em uma
unica plataforma, dispositivos de manipulacdo de liquidos, instrumentacdo analitica, controle
computacional e processamento de dados, permitindo a execucdo de protocolos experimentais
com minima intervenc¢ao do operador e elevada reprodutibilidade (PENCE et al., 2025). Nesse
contexto, os detectores deixam de atuar como equipamentos independentes e passam a compor
fluxos de trabalho totalmente automatizados, nos quais o preparo das solugdes, a transferéncia
das amostras e a aquisi¢do dos dados sdo coordenados por um tnico software. Essa tendéncia
¢ discutida na revisdo classica de Kong et al., que descreve a arquitetura de estagdes robdticas
de manipulagdo de liquidos e destaca a integracdo dessas plataformas com diferentes
dispositivos analiticos, incluindo leitores de microplacas, espectrofotometros, sistemas

cromatograficos e outros equipamentos laboratoriais (KONG et al., 2012).

Entre os procedimentos de deteccao empregados em plataformas automatizadas, os
métodos Opticos sdao os mais difundidos. Em particular, a espectrofotometria UV-Vis continua
sendo uma das técnicas mais frequentemente integradas a sistemas roboticos, devido a sua
simplicidade instrumental, elevada robustez e ampla aplicagdo em métodos colorimétricos. Em
muitas configuracdes descritas na literatura, o sistema automatizado realiza todas as etapas de
preparo da amostra, incluindo diluigdes, adigdo de reagentes, mistura ¢ homogeneizagao,
enquanto a leitura espectrofotométrica € realizada posteriormente em um equipamento
convencional. Dependendo da configuracao experimental, as solu¢cdes podem ser analisadas

diretamente em microplacas ou transferidas para células de fluxo conectadas a

espectrofotometros convencionais ou detectores de arranjo de diodos por meio de bombas
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peristalticas ou bombas de seringa. Essa arquitetura permite combinar a flexibilidade
proporcionada pela automagao do preparo de amostras com a robustez e a elevada sensibilidade
dos detectores espectrofotométricos convencionais, estratégia frequentemente empregada em

sistemas destinados a analises quimicas e bioquimicas (KONG et al., 2012).

Outra estratégia amplamente empregada consiste na integragdo de sistemas
automatizados de manipulagdo de liquidos com técnicas cromatograficas (VARGAS MEDINA
et al., 2023; LI et al., 2026). Nesses arranjos, o sistema automatizado executa o preparo das
amostras, incluindo dilui¢des, extragdes, derivatizagdes e transferéncia para frascos de injecao,
enquanto a deteccdo ¢é realizada por detectores UV-Vis, fluorescéncia ou espectrometria de
massas acoplados aos sistemas cromatograficos. Essa abordagem ¢ particularmente importante
em laboratdrios de alta produtividade, nos quais o preparo de amostras representa uma das
etapas mais demoradas e suscetiveis a variabilidade experimental. Revisdes recentes destacam
que a integragdo entre robdtica, manipulacdo automatizada de liquidos e técnicas
cromatograficas tem contribuido significativamente para aumentar a repetibilidade
experimental, reduzir erros operacionais e permitir a execucao continua de andlises complexas

com minima interven¢ao humana.

Nos ultimos anos, observa-se ainda uma tendéncia crescente de incorporagdo de
detectores alternativos de baixo custo as plataformas automatizadas. Sensores colorimétricos
miniaturizados, cdmeras digitais, sensores RGB e dispositivos fotdnicos compactos vém sendo
empregados como alternativas aos espectrofotometros convencionais em aplicacdes que
demandam baixo custo, elevada portabilidade e facilidade de integracdo. Paralelamente, o
avango de plataformas abertas (open-source), associado ao desenvolvimento de componentes
eletronicos de baixo custo, impressdo 3D e softwares livres para controle instrumental, tem

favorecido a constru¢do de sistemas modulares e facilmente reconfiguraveis, nos quais
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diferentes modalidades de detec¢do podem ser incorporadas conforme a aplicagdo desejada.
Segundo Pence et al. (PENCE et al., 2025) e Cadeado et al. (CADEADO et al., 2022), essa
convergéncia entre automagdo, hardware aberto, software livre e instrumentagdo analitica
representa uma das principais tendéncias atuais da automagdo experimental, permitindo o
desenvolvimento de plataformas mais flexiveis, acessiveis e adaptdveis as necessidades

especificas de diferentes laboratorios.

2 OBJETIVOS

2.1 Objetivo Geral

Desenvolver e validar um sistema robético automatizado de manipulagdo de liquidos,
construido com componentes de baixo custo amplamente utilizados em impressoras 3D e pecas
produzidas por impressdo 3D, integrado a diferentes modalidades de detecc¢do, visando
demonstrar sua viabilidade técnica, analitica e operacional no contexto da automacdo em

quimica analitica.

2.2 Objetivos Especificos

(1) Avaliar o desempenho do sistema robotico automatizado na execugdo reprodutivel e

precisa das etapas de preparo, manipulagdo e analise de solu¢des e amostras liquidas..

(2) Integrar e avaliar diferentes modalidades de detec¢do ao sistema robotico, incluindo
deteccao colorimétrica por sensor de baixo custo e deteccdes eletroquimicas
(amperométrica e potenciométrica) utilizando células BIA produzidas por impressao

3D.

(3) Validar o software de controle desenvolvido em Python quanto a execugao automatizada

das etapas analiticas e ao processamento dos dados obtidos.
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(4) Demonstrar o potencial do sistema como uma plataforma automatizada de baixo custo
para analises quimicas empregando diferentes modalidades de deteccao, com potencial

de utilizagdo em laboratorios de ensino e pesquis.

3 MATERIAIS E METODOS

3.1 Reagentes e solucdes

Todos os reagentes empregados apresentavam grau analitico e foram utilizados sem
purificacdo adicional. As solugdes aquosas foram preparadas com agua deionizada de
resistividade superior a 18 MQ-cm, obtida por meio de um sistema de purificagdo Milli-Q

(Millipore, Bedford, MA, EUA).

Para a deteccgdo colorimétrica de ions férricos (Felll) via complexacao com tiocianato
(A = 480 nm) (ARAUIJO et al., 1997), foi preparada uma solucdo estoque de cloreto férrico
(98% m/m, Exodo Cientifica, Sumaré, SP, Brasil) na concentragao de 200 mg-L'l. O pH da
solugdo estoque de Felll foi ajustado para valores inferiores a 3 mediante adicdo de 4cido
cloridrico (37% m/v, Synth, Diadema, SP, Brasil). As solu¢des padrio do complexo
Felll/tiocianato foram preparadas utilizando uma solugdo contendo 0,35 mol-L"' de 4cido
nitrico (65% m/v, Vetec, Duque de Caxias, RJ, Brasil) e 0,5 mol-L™! de tiocianato de aménio

(99% m/m, Synth, Diadema, SP, Brasil).

Na detec¢dao colorimétrica de fosfato, empregou-se o método do acido ascédrbico
(Método 4500-P.E; L = 630 nm) (BAIRD; EATON; RICE, 2017). A solugdo estoque foi
preparada a partir de fosfato monobasico de potassio (99% m/m, Cinética, Jandira, SP, Brasil)
a 50 mg-L!. O reagente de determinagio de fosfato foi obtido pela mistura de 0,03 mol-L™! de

4cido ascorbico (99% m/m, Synth, Diadema, SP, Brasil), 0,0002 mol-L"!' de tartarato de
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antimonio e potassio (98,5%, Exodo Cientifica, Sumaré, SP, Brasil), 0,0045 mol-L! de
molibdato de aménio (99% m/m, Vetec, Duque de Caxias, RJ, Brasil) e 1,25 mol-L! de 4cido

sulfarico (95% m/v, Exodo Cientifica, Sumaré, SP, Brasil).

Para a determinagdo colorimétrica de nitrito (Método 4500-B; A = 515 nm) (BAIRD;
EATON; RICE, 2017), preparou-se uma solucio estoque de nitrito de sédio (99% m/m, Neon
Comercial, Suzano, SP, Brasil) na concentragdo de 54 mg-L!. O reagente de Griess-Saltzmann
foi preparado com 4cido fosforico (85% m/v, Chemiflex, Diadema, SP, Brasil), 0,06 mol-L! de
sulfanilamida (98% m/m, Vetec, Duque de Caxias, RJ, Brasil) e 0,004 mol-L! de N-(1-

naftil)etilenodiamina dihidrocloreto (98% m/m, Sigma-Aldrich, Darmstadt, Alemanha).

A deteccao colorimétrica de glicose (A = 515 nm) foi realizada utilizando o reagente
enzimatico comercial QuimiGli-OX (Ebram Produtos Laboratoriais Ltda, Belenzinho, Sao
Paulo, SP, Brasil), composto por glicose oxidase (>15.000 U-L-1), peroxidase (>1.000 U-L-1),
4-aminoantipirina (0,3 mmol-L™), fenol (0,5 mmol-L!) e tampao fosfato (pH 7,3), contendo
azida de sodio (0,02%) como conservante. A solugdo estoque de glicose (99% m/m, Synth,

Diadema, SP, Brasil) foi preparada na concentragio de 400 mg-L™! em 4gua deionizada.

Na detec¢do amperométrica de paracetamol (98% m/m, Synth, Diadema, SP, Brasil),
utilizou-se uma solugio estoque de 0,5 mmol-L!, empregando tampio acetato (0,1 mol-L'!; pH
4,7) como eletrolito suporte (SANTOS et al., 2009). Para a detec¢do potenciométrica de cloreto
(SILVA et al, 2005), foi preparada uma solucao estoque de cloreto de sodio (99,5% m/m, Synth,
Diadema, SP, Brasil) na concentragio de 100 mg-L!, sendo utilizado como eletrdlito suporte
uma solucdo contendo nitrato de potassio a 0,1 mol-L™! (Quimica Moderna, Sdo Paulo, SP,

Brasil) e 4cido nitrico (0,002 mol-L™"; Vetec, Duque de Caxias, RJ, Brasil).

3.2 Instrumentacio para deteccao eletroquimica e colorimétrica
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As detecgdes eletroquimicas (amperometria e potenciometria) foram conduzidas
utilizando um potenciostato Sensit Smart (PalmSens BV, Houten, Paises Baixos), operado por
meio do software PSTrace versdo 5.10 para Windows. Na deteccdo amperométrica de
paracetamol, utilizou-se um conjunto de eletrodos constituido por uma placa de diamante
dopada com boro (BDD) (1 % 1 cm) como eletrodo de trabalho, um fio de platina como eletrodo
auxiliar e um eletrodo de referéncia de Ag/AgCl|KCl(sat.), preparado em laboratorio
(PEDROTTI; ANGNES; GUTZ, 1996). Para as detec¢des potenciométricas de cloreto, foi
utilizada uma placa AglAgCl (1,5 x 1,5 cm) como eletrodo indicador e um eletrodo

Ag|AgCI|KCl(sat.) como referéncia (PEDROTTI; ANGNES; GUTZ, 1996).

A deteccdo colorimétrica foi realizada com um sensor digital de cor (AS7341 Adafruit,
Nova York, EUA), acoplado a um microcontrolador Arduino Uno (Arduino®, Italia) para
controle e aquisicdo de dados (MACHADO et al., 2024). O sensor contém filtros Opticos
integrados posicionados antes dos arranjos de fotodiodos, permitindo a detec¢do de faixas
especificas de comprimento de onda (centradas em 415, 445, 480, 515, 555, 590, 630 e 680
nm), abrangendo o espectro visivel. O dispositivo possui um diodo emissor de luz branca (LED)
de alto brilho baseado em indio-galio-nitreto (InGaN), capaz de emitir luz em todo o espectro
visivel. As conexoes elétricas e as bibliotecas de software utilizadas para a operagdao do sensor
foram obtidas junto ao fabricante (Adafruit) e implementadas conforme as instrugdes técnicas
disponibilizadas. O processamento do sinal foi realizado por meio de uma transformagao
logaritmica, resultando em uma relagao linear entre a concentragdo do analito e a resposta do
sensor no respectivo canal de leitura. O sinal analitico (reflectancia) foi expresso como
—log(1/Io), sendo I o sinal da amostra e lo 0 sinal de linha de base medido em relacdo a agua

deionizada na célula BIA.

3.3 Desenvolvimento do sistema automatico (rob6) de manipulacio de liquidos
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A Figura 1 apresenta o robd compacto de manipula¢do de liquidos (NuPE-Robot),
desenvolvido por meio da integracdo de componentes comerciais, comumente empregados em

impressoras 3D, e de pegas personalizadas fabricadas por impressao 3D.

Figura 1. Fotografia do robd compacto (NuPE-Robot) de manipulagio de liquidos

desenvolvido neste trabalho.

Fonte: Autora

Uma lista completa dos materiais € componentes utilizados na montagem do robd
compacto de manipulagdo de liquidos estd disponivel na Tabela 1, incluindo o custo estimado
de cada item. O custo total do sistema ndo inclui mao de obra, consumo de energia nem o
desenvolvimento do software de controle. Imagens detalhadas de cada componente do sistema

também estdo disponiveis nas Figuras 2 e 3.
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Tabela 1. Materiais e componentes empregados na montagem do robé compacto para

manipulacdo de liquidos, com os respectivos custos estimados.

Nome do componente Quantidade Preco (US$)
Filamento ABS 1,75 mm 1 Kg 13
Filamento PETG 1,75 mm 0.5Kg 10
Perfil de aluminio 4500 mm 46
Barra de aco de § mm 2000 mm 5
Rolamento linear LM8UU 10 un. 11
Correia dentada GT2 de 6 mm 3500 mm 6
Polia dentada GT2 de 6 mm com 20 dentes 2 un. 4
Polia guia (idler) GT2 de 6 mm com rolamento 8 un. 7
Fusos de avango (8 € 6 mm) 600 mm 4
Porcas para fusos T8 e T6 2 un. 2
Fonte de alimentacao 12V, 3 A 1 un. 6
Placa-mae BTT SKR v1.4 1 un. 28
Motor de passo NEMA 17 e acionador 3 un. 50
Motor de passo NEMA 14 e acionador 1 un. 14
Cabo para motor de passo (1 metro, 4 pinos) 4 un. 4
Modulo de fim de curso mecanico (endstop) 4 un. 4
Sensor de cor 1 un. 16
Microcontrolador Arduino Uno 1 un. 10
Bomba peristaltica mini para aquario, 12 V 2 un. 10
Parafusos e porcas 50 un. 4
Outros materiais 11
Custo total =USD 270

Fonte: Autora
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Figura 2. (A) Vista geral do sistema proposto completamente montado. (B) Plataforma modular
e configuravel em formato de grade, permitindo a instalacdo de diferentes dispositivos. (C)

Componentes do sistema de movimentacao. (D) Componentes complementares do sistema.

Fonte: Autora
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Figura 3. (A) Componentes do sistema de deslizamento linear. (B) Conjunto de tensionamento
da correia. (C) Sistema cartesiano XY. (D) Modulo da bomba de seringa. (E) Carcaga protetora

impressa em PLA para a placa-mae BTT SKR v1.4.

A

(D)

Fonte: Autora

Uma plataforma modular, configuravel e em grade foi montada na base da estrutura da
impressora 3D (Figuras 2A e 2B). Essa plataforma consiste em uma estrutura solida impressa
em 3D, cobrindo toda a érea utilizavel do robd de manipulacdo de liquidos (200 x 200 mm).
Suportes quadrados, também impressos em 3D, foram fixados com adesivo a base dos objetos
ou componentes individuais. Esses suportes permitem o posicionamento seguro e flexivel de
diferentes elementos (mostrados na Figura 1), como células de detec¢ao, sensores, suportes para
frascos, porta-béqueres e bombas, em qualquer posicdo da grade, garantindo flexibilidade e

precisdo no arranjo dos componentes. Os suportes quadrados podem ser fixados a qualquer
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objeto, tornando o sistema altamente adaptavel a diferentes necessidades. Os usudrios podem
posicionar os componentes em qualquer quadrado da grade, permitindo uma organiza¢ao
personalizada do espago de trabalho. Os suportes mantém cada componente firmemente no
lugar e corretamente alinhado, evitando erros de posicionamento. O sistema ¢ intuitivo e de
facil utilizacdo, pois os usuarios simplesmente fixam o suporte a base do componente € o

colocam na grade.

Diversas modificacdes foram realizadas na eletronica de uma impressora 3D para
converté-la em um robd de manipulagdo de liquidos. O extrusor foi substituido por um sistema
de bomba de seringa impresso em 3D, desenvolvida no proprio laboratério, e o firmware
utilizado foi o Marlin versdo 2.0. As fungdes de aquecimento da base e do extrusor foram
desativadas e reconfiguradas no firmware para controlar bombas e relés. O sistema foi

programado para responder a comandos G-code.

As especificagdes técnicas do robd proposto sdo: area de trabalho de 200 x 200 mm;
altura 0til de 50 mm; movimentos dos eixos X e Y por correia, com resolu¢do de 0,13 mm,
acionados por motores de passo NEMA 17; movimento do eixo Z, com resolu¢do de 0,01 mm,
também acionado por motor de passo NEMA 17, guiado por uma estrutura linear e um fuso. A
seringa impressa em 3D ¢ acionada por um motor de passo NEMA 14, proporcionando

resolucao de 0,002 mm.

A seringa impressa em 3D (Figura 3D) foi projetada para acomodar ponteiras do tipo
seringa, especificamente Combitips® (Eppendorf, Hamburgo, Alemanha). Nove modelos de
Combitips® de volumes variados (0,1; 0,2; 0,5; 1,0; 2,5; 5,0; 10,0; 25,0 e 50,0 mL) estdao
comercialmente disponiveis, todos compativeis com a seringa impressa em 3D proposta neste
trabalho. O sistema, portanto, oferece uma ampla faixa de volumes dispensaveis (0,1 pL a 50

mL), suportando até 5.000 configuracdes diferentes de volume, com incrementos minimos de
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100 nanolitros (0,1 pL). Quando a seringa (Combitip®) ¢ substituida, o software deve ser
atualizado com o volume correspondente, ajustando automaticamente o deslocamento do

émbolo, o que garante a dosagem precisa das solucdes.

3.4 Célula BIA impressa em 3D com deteccio eletroquimica

A célula BIA impressa em 3D para detec¢do eletroquimica (Figura 4) foi fabricada
utilizando filamento de acrilonitrila butadieno estireno (ABS), com base em um projeto
semelhante ao descrito em publicagdo anterior (CARDOSO et al., 2018). De acordo com esse
projeto, o eletrodo de trabalho (placa de BDD de 1 x 1 cm) ou o eletrodo indicador (placa de
Ag/AgClde 1 x 1 cm) ¢ fixado a célula BIA utilizando trés parafusos metalicos. Esses eletrodos
sdo montados sobre um anel de borracha (O-ring) preso a base da célula, que atua tanto como
vedagdo para evitar o vazamento de solucdo quanto para na definicdo da area geométrica do
eletrodo. Na versdo anterior da célula BIA impressa em 3D, os eletrodos de trabalho e de
referéncia estavam posicionados em furos localizados na tampa superior da célula. No entanto,
para permitir o acesso desobstruido da seringa montada no sistema automatico de movimento
XYZ, os eletrodos auxiliar e de referéncia foram realocados para a parede lateral da célula BIA
(Figuras 4C e 4D). Uma mini-bomba peristaltica de aquério, controlada automaticamente via
software (incluindo temporizagao de liga/desliga e ajuste de vazdo), foi utilizada para remover
a solugdo da superficie do eletrodo imediatamente apds o procedimento de injecdo, recirculando
o eletrolito de suporte do interior da célula BIA diretamente sobre a superficie do eletrodo de
trabalho, restaurando rapidamente o sinal de fundo. A Figura 5 mostra a posi¢ao da ponteira da
seringa (Combitip®) durante o processo de injecdo, bem como o ponto de entrada da solugdo
introduzida pela mini-bomba peristéltica, que auxilia na remogao rapida da solucdo injetada da

proximidade da superficie do eletrodo.
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Figura 4. Diagrama esquematico dos componentes da célula BIA impressa em 3D com
detecgdo eletroquimica: (A) Tampa da célula, mostrando os orificios para o procedimento de
injecdo (a) e insercdo da tubulacdo da bomba de aquario (b). (B) Corpo da célula (6,7 cm de
diametro e 5,2 cm de altura), mostrando trés orificios na parede para os eletrodos de referéncia
e auxiliar (d) e entrada da solugdo via bomba peristaltica para remoc¢ao da solugdo da superficie
do eeltrodo (c). (C) Base da célula mostrando um encaixe para posicionamento de uma placa

de aco (e - contato elétrico do eletrodo) e o posicionamento do eletrodo de trabalho (f).

a

Fonte: Autora
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Figura 5. Vista superior (A) e lateral (B) da célula BIA eletroquimica impressa em 3D.

Plano de vista em corte

Local de injecdo

Fonte: Autora

3.5 Célula BIA impressa em 3D com deteccio colorimétrica

A compatibilidade das células BIA com espectrofotometria foi inicialmente
demonstrada por Wang e Angnes (1993). Nesse método, volumes de amostra precisamente
controlados sdo injetados por meio de uma pipeta eletronica em um compartimento modificado
de um espectrofotometro convencional. A Figura 6 apresenta um diagrama esquematico de uma
célula BIA compacta impressa em 3D projetada para deteccao colorimétrica. Essa configuragao
foi rapidamente prototipada, integrando um sensor de cor multicanal MACHADO et al., 2024)
em uma janela de vidro montada na parede lateral da célula BIA de formato quadrado (Figura
6f). A célula BIA compacta foi posicionada dentro da 4rea operacional do robé de manipulagao

de liquidos, com solugdes de teste introduzidas através de um canal de entrada alinhado
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paralelamente ao sensor dentro da célula. Trés segundos apos a inje¢do da amostra, uma mini-
bomba peristaltica de aquario foi ativada em modo de aspiragdo para remover eficientemente a
solugdo da zona de detecgdo. Uma segunda mini-bomba peristaltica foi utilizada para restaurar
o volume da solucdo na célula BIA, introduzindo agua deionizada. Tanto o procedimento de
inje¢do quanto a operacdo das mini-bombas peristalticas foram precisamente controlados por
software, permitindo temporiza¢do e manipulagdo de fluidos com alta precisdo. O sensor de cor
AS7341 utilizado neste estudo mede simultaneamente oito canais discretos de luz visivel (415,
445, 480, 515, 555, 590, 630 e 680 nm) em tempo real. Para a medi¢ao Optica, o canal ideal foi
selecionado com base na proximidade do comprimento de onda de méaxima reflectancia do

analito-alvo, garantindo medicdes precisas e confiaveis.
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Figura 6. Diagrama esquematico dos componentes da célula BIA impressa em 3D com
detecgdo colorimétrica. (a) Tampa da célula; (b) orificio de inje¢do; (¢) corpo da célula; (d)
canal interno; (e) conexdo para bomba utilizada na remocao da solugdo proxima ao sensor de
cor; (f) janela de vidro dOptico para alinhamento preciso do sensor de cor; (g) vistas frontal e

traseira do sensor colorimétrico AS7341.

Fonte: Autora

3.6 Software

O software utilizado para o controle do sistema foi desenvolvido em nosso grupo de
pesquisa pelo engenheiro elétrico Teodoro Terra utilizando a linguagem de programacao
Python, de codigo aberto, com uma interface grafica de usuario (GUI) que opera a maquina via
comandos G-code. Atualmente, o software nao esta disponivel para distribui¢do publica. A

aplicagcdo permite comunicagdo direta com a maquina por meio da transmissdao de comandos
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pela porta serial e fornece ferramentas para criar, editar e gerenciar rotinas de trabalho, mapas
de componentes e configuracdes do sistema (incluindo ponteiras de seringa e pardmetros da
maquina). Esta secdo descreve as principais funcionalidades e componentes da implementacao

atual do software.

Interface grafica de usuario (GUI): A interface grafica foi desenvolvida utilizando a
biblioteca PySide, que permite a criagcdo de elementos interativos, como janelas, botdes, listas,
graficos e widgets (componentes graficos) dindmicos. A janela principal possui multiplas abas
e controles, permitindo aos usuarios interagir com a maquina, carregar arquivos G-code,

projetar rotinas personalizadas e configurar parametros do sistema.

Conexao serial: A aplicacdo conecta-se a placa de controle via porta serial. Os usuarios
podem selecionar a porta desejada e configurar a taxa de transmissdo (baud rate) para
estabelecer a conex@o. Os comandos G-code podem ser enviados manualmente ou

automaticamente por meio de um arquivo carregado.

Gerenciamento de rotinas: Os usudrios podem criar, editar e excluir rotinas de
trabalho. Cada rotina pode incluir sequéncias de instru¢des, como loops de aplicagao, coleta de
amostras, mistura, pausas e scripts G-code personalizados. As rotinas sdo armazenadas em um
banco de dados (usando o mddulo Pickle) e podem ser vinculadas a um mapa de componentes

especifico.

Mapas de componentes: A aplicacdo permite a criagdo e edi¢do de mapas de
componentes, que definem o layout fisico dos componentes na mesa de trabalho da maquina.
Cada componente possui coordenadas (X, Y, Z) e dimensdes especificas (largura, altura, etc.),

utilizadas para gerar os comandos G-code correspondentes.
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Configuracio de ponteiras para volumes varidveis e parametros: Os usuarios
podem personalizar ponteiras em formato de seringa (Combitips®) com parametros
operacionais, incluindo faixa de volume, fatores de calibra¢do, margens de seguranga, inversao
de direcdo e protocolos de descarte de residuos. Além disso, configura¢des gerais da maquina,

como velocidades de movimento dos eixos X, Y, Z e da seringa, sdo configuraveis.

Geracdo de G-code: A aplicacdo converte rotinas ¢ mapas de componentes em
comandos G-code, que podem ser transmitidos a maquina. Esses comandos incluem
movimentos dos eixos, extrusao de material, pausas e ativagao de dispositivos auxiliares, como

bombas e LEDs.

Controle manual: O modulo de controle manual permite a manipulacdo direta dos
eixos da maquina (X, Y, Z e A), inicializagao de posicoes e ativagdo de dispositivos periféricos

(como bombas e sensores) por meio de um painel dedicado na interface grafica.

Limpeza automatica das ponteiras: O sistema automatiza a autolimpeza entre
mudangas de solu¢do, utilizando ponteiras do tipo seringa. O software executa um protocolo de
limpeza que aspira uma solucdo de limpeza, descarta residuos e aspira ar para eliminar bolhas
ou contaminantes remanescentes. Esse ciclo pode ser repetido iterativamente para garantir a

remog¢ao completa de residuos e prevenir contaminagao cruzada entre solugdes sucessivas.

Capturas de tela do software de controle do rob6 de manipulacdo de liquidos, juntamente

com informagdes de uso, sdo apresentadas nas Figuras 7 e 8.
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Figura 7. (A) Interface principal do software de controle. (B) GUI para ajuste dos parametros
de movimento. (C) Interface de controle manual para ajuste fino dos movimentos da méaquina,
permitindo o posicionamento e a realizagdo de testes operacionais. (D) Interface para

configura¢do e armazenamento das coordenadas cartesianas dos componentes.
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Fonte: Autora
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Figura 8. (A) Interface de configuracao do ciclo de aplicagdo. (B) Interface de configuragdo do
ciclo de coleta. (C) Interface para criacdo de protocolos detalhados de mistura automatizada de

liquidos.
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3.7 Desenvolvimento de células colorimétricas para analise de solucdes em gotas ou no

interior da ponteira da seringa

Com o objetivo de viabilizar andlises colorimétricas miniaturizadas, empregando
pequenos volumes de amostra, utilizando a plataforma automatizada de manipulagdo de
liquidos, foram desenvolvidas duas diferentes configuragcdes adicionais de células Opticas
fabricadas por manufatura aditiva (impressdao 3D). Essas configura¢des foram projetadas para
avaliar diferentes estratégias de detec¢do Optica compativeis com a plataforma automatizada.
Os dispositivos foram projetados para utilizagdo em conjunto com um sensor colorimétrico
digital AS7343 (ams OSRAM, Premstitten, Austria), integrado a um um sistema de aquisi¢do
e processamento de dados baseado em Raspberry Pi, responsavel pela aquisicio e pelo

processamento dos sinais analiticos.
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O sensor AS7343 consiste em um detector multiespectral de 14 canais equipado com
filtros Opticos de interferéncia, o que premite medi¢gdes simultaneas nas regides do ultravioleta
proximo, do visivel e do infravermelho proximo (aproximadamente 380-1000 nm). O
dispositivo também possui canais auxiliares para medi¢do de luz total (clear) e deteccdao de
cintilacdo luminosa (flicker), possibilitando a obten¢ao de informagdes espectrais em diferentes

faixas de comprimento de onda.

Inicialmente, foi desenvolvida uma célula oOptica destinada a aquisi¢do de sinais
espectrais de gotas contendo a mistura reacional (Figura 9). Nessa configuragdo, as amostras e
reagentes eram manipulados pela plataforma robética e homogeneizados por ciclos sucessivos
de aspiracao e dispensagdo. Apds o desenvolvimento da reagdo colorimétrica, uma aliquota da
solugdo era dispensada na forma de gota sobre a regido de leitura, posicionada acima do sensor

colorimétrico, onde era realizada a aquisi¢@o o sinal analitico era adquirido.

Durante a utilizacdo dessa configuracido, observou-se que o sensor colorimétrico
também era capaz de registrar sinais da solu¢ao presente no interior da propria ponteira utilizada
pelo sistema de manipulacdo de liquidos. Dessa forma, a mesma célula Optica inicialmente
desenvolvida para andlise em gotas passou a ser empregada para medi¢des diretamente na
ponteira, dispensando a etapa de formagao e posicionamento da gota para aquisi¢cdo do sinal

analitico.
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Figura 9. Imagens da célula 6ptica desenvolvida por impressdo 3D para detecgdo colorimétrica
de gotas. (A) Célula optica na configuragdo fechada; (B) vista superior, evidenciando a regiao
de posicionamento da amostra; (C) ponteira de micropipeta pintada de preto para a detecg¢ao
colorimétrica das gotas; e (D) célula optica na configuragdo aberta, mostrando a regido interna

onde ¢ realizada a detecgao.

Fonte: Autora
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Posteriormente, foi desenvolvida uma nova célula optica, fabricada por impressdo 3D,
es destinada as andlises diretamente na ponteira. O dispositivo foi projetado para promover o
posicionamento reprodutivel da ponteira sobre a regido ativa do sensor colorimétrico e reduzir
a interferéncia da iluminacdo externa. Para isso, foram incorporados mecanismos de
alinhamento e blindagem Optica, com o objetivo de minimizar a incidéncia de luz ambiente

durante as medigdes e garantir maior estabilidade na aquisi¢do dos sinais analiticos.

A configuragdo final consistiu em uma célula Optica compacta e projetada
especificamente para acomodar a ponteira transparente utilizada pela plataforma automatizada
(Figura 10). Nessa configuragdo, a ponteira atua simultaneamente como recipiente da solucao
e célula de analise, dispensando a transferéncia da amostra para cubetas ou outros recipientes.
O dispositivo possui um sistema de encaixe que garante o posicionamento preciso da ponteira
em frente ao sensor colorimétrico, assegurando condi¢des reprodutiveis para a aquisi¢do dos

sinais de reflectancia.

As Figuras 10A e 10B mostram o dispositivo em configuracdo fechada, sem e com a
inser¢ao da ponta da seringa (“combitip”), respectivamente. As Figuras 10C e 10D apresentam
a célula aberta, evidenciando o posicionamento da ponteira e do sensor colorimétrico durante
as medicdes. A Figura 10E mostra uma vista superior do dispositivo, destacando o orificio
utilizado para o posicionamento da ponteira. Durante as andlises, a solucdo permanecia
confinada no interior da ponteira posicionada em frente ao sensor, permitindo a aquisi¢ao direta
da resposta colorimétrica. O sinal analitico foi obtido por medidas de refletancia, expresso como
—log(I/lv), em que I corresponde ao sinal registrado para a amostra e lo ao sinal obtido para o

branco analitico preparado com 4gua deionizada.
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Paralelamente ao desenvolvimento das células Opticas, a arquitetura eletronica da
plataforma foi atualizada por meio da substituicdo do sistema originalmente baseado em
Arduino por um sistema baseado em Raspberry Pi. Essa modificacdo permitiu a integracdo dos
modulos de movimentagdo, deteccdo colorimétrica e processamento de dados em um unico
sistema de controle, possibilitando a operagdo automatizada das etapas de manipulagdo de

liquidos e detecgdo colorimétrica.
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Figura 10. Imagens da célula optica fabricada por impressdao 3D, projetada para leitura de
solugdes diretamente na ponteira. As imagens (A) e (B) mostram a célula em configuragdo
fechada, com e sem a inser¢do da ponta da seringa, respectivamente; (C) e (D) apresentam a
célula aberta, demonstrando o modo de andlise, também com e sem a ponta da seringa; ¢ (E)
exibe a vista superior da célula, destacando o orificio com didmetro compativel com o da ponta
da seringa, projetado para minimizar a entrada de luz externa. (F) Adaptagdo desenvolvida para

a realizacdo de analises diretamente na ponteira, consistindo na acoplagem de uma seringa

(Combitip de 2,5 mL) a uma ponteira de micropipeta de 10 pL.

Fonte: Autora
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4 RESULTADOS E DISCUSSAO

4.1 Avaliacao do desempenho do médulo da bomba de seringa

Inicialmente, o desempenho do médulo de bomba de seringa, fabricado em laboratorio
por impressa 3D foi avaliado em comparacdo com o de uma pipeta eletronica comercial
(Eppendorf Multipette® E3). Em ambos os sistemas, foi utilizada a mesma ponteira do tipo
seringa(Combitip® Eppendorf). A Tabela 2 apresenta os resultados obtidos para diferentes
volumes dispensados (50,0; 100,0; 150,0; 200,0; 500,0 e 1000,0 pL), utilizando a mesma
ponteira (Combitip®, capacidade total de 2,5 mL) em ambos os sistemas. Conforme
apresentado na Tabela 2, o moédulo de bomba de seringa fabricado por impressdo 3Ddemonstrou
desempenho comparével ao da pipeta eletronica comercial, exibindo erros inferiores a 1,7% em

todos os volumes avaliados.

Tabela 2. Comparagdo do desempenho entre 0 modulo de bomba de seringa fabricado por
impressao 3D e uma pipeta eletronica comercial, utilizando ponteiras Combitip® de 2,5 mL,

para diferentes volumes dispensados (n = 5).

Modulo de seringa Pipeta comercial

Volume Massa Erro Massa Erro
(nL)

(mg) % (mg) %

50 49,61 -0.8 48,91 -2,1
100 101,72 +1,7 98,43 -1,6
150 152,33 +1,6 148,68 -0,9
200 202,24 +1,1 198,76 -0,6
500 501,01 +0,2 497,90 -0,4
1000 1006,11 +0,6 992,74 -0,7
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Além da precisdo volumétrica, avaliou-se também a precisdo de posicionamento ao
longo dos eixos X, Y e Z na area operacional do sistema, definida pela area de impressdo do
modelo de impressora 3D utilizado, onde ocorre a dispensa¢dao do volume programado. A
precisdo do sistema automatizado ¢ demonstrada no Video 1 (IQ-UFU; NUPE, 2025a), no qual
gotas de 5,0 puL sdo dispensadas sucessivamente utilizando uma ponteira Combitip® de 2,5 mL
(2.500,0 pL), formando a palavra “NuPE” por sobreposi¢do de gotas (primeiro gotas azuis,
depois gotas laranjas), resultando em um volume final de 10,0 uL. em cada posi¢do. Como pode
ser observado, o padrao visual de sobreposi¢cdo das gotas apresenta elevada reprodutibilidade,

evidenciando a elevada precisdo de posicionamento do sistema.

A capacidade do sistema automatizado de manipular pequenos volumes de solucao
também ¢ ilustrada na Figura 11, na qual 2,0 pL de uma solucdo de corante amarelo foram
dispensados sobre uma folha de papel utilizando uma ponteira Combitip® de volume total de
100,0 uL. Apds a secagem, o desvio padrao relativo dos didmetros dos pontos foi de 2,8% (n =
25). Esse resultado evidencia o elevado potencial do sistema automatizado proposto para a

fabricacdo de dispositivos analiticos baseados em papel com alta reprodutibilidade.
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Figura 11. Imagens dos pontos formados em uma folha de papel sulfite apos a deposicao e

secagem de 2,0 uL de uma solugdo de corante amarelo.

Fonte: Autora

4.2 Desempenho analitico do sistema de manipulacio de liquidos (NuPE-Robot)

Posteriormente, como prova de conceito, o desempenho analitico do sistema
automatizado de manipulagdo de liquidos (NuPE-Robot) foi avaliado por meio da constru¢ao
de curvas de calibragdo para seis analitos, empregando diferentes métodos de deteccao,
incluindo colorimetria, amperometria e potenciometria, todos integrados a células BIA
impressas em 3D. Os analitos Fe (II1), fosfato, nitrito e glicose foram quantificados por deteccao
colorimétrica; o paracetamol, por amperometria; e o cloreto, por potenciometria. As células BIA
impressas em 3D foram selecionadas como plataforma de detec¢dao devido a sua simplicidade
construtiva, reprodutibilidade e compatibilidade com a arquitetura mecanica do sistema
automatizadovertical. A seringa foi acoplada ao eixo Z da plataforma XYZ, permitindo a
realizagdo de injecdes verticais sobre a célula, de maneira andloga ao principio de

funcionamento da andlise por injecdo em batelada (BIA).

A Figura 12 apresenta os sinais obtidos para as detecc¢des eletroquimicas, resultantes de

injecdes sucessivas de solugcdes com concentragdes crescentes, sem a realizagdo de otimizagdes
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de pardmetros como volume e velocidade de inje¢do, entre outros. Para a avaliacdo do
desempenho analitico, foram considerados pardmetros fundamentais, incluindo a sensibilidade
(definida como a inclinagdo da curva de calibragdo), a faixa linear, o limite de detec¢ao (LOD)
e o limite de quantificagdo (LOQ). Os valores de LOD e LOQ foram calculados conforme as
diretrizes da [TUPAC, utilizando a expressdo 3sd/s para o LOD e 10sd/s para o LOQ, em que s

representa a inclina¢do da curva de calibracdo e sd o desvio padrao do branco (n = 10).

Nas analises eletroquimicas, o sistema apresentou elevada precisdo ¢ desempenho
consistente na deteccdo de paracetamol por amperometria (Figura 12A) e de cloreto por
potenciometria de circuito aberto (Figura 12B). O paracetamol, também denominado
acetaminofeno, ¢ o analgésico mais utilizado no mundo, sendo recomendado pela Organizagao
Mundial da Satde (OMS) como terapia de primeira linha para alivio da dor e redu¢do da febre
(ENNIS et al., 2015; VIEIRA et al., 2024). Dessa forma, o controle de qualidade de rotina na
industria farmacéutica ¢ essencial para assegurar sua dosagem correta, garantindo a eficacia

terapéutica e a seguranca do consumidor.

O paracetamol foi detectado utilizando diamante dopado com boro (BDD) como
eletrodo de trabalho, operando a um potencial aplicado de +1,0 V vs. Ag|AgCI|KCl(sat.), com
um fio de platina como eletrodo auxiliar, em tampao acetato 0,1 mol L' (pH 4,7). A resposta
obtida apresentou excelente linearidade na faixa de 2,5 a 25,0 mg L' (coeficiente de
determinagdo R? = 0,999), com LOD de 0,22 mg L' e LOQ de 0,73 mg L' (Figura 12A). O
Video 2 (IQ-UFU; NUPE, 2025b) demonstra a operacdo do robd de manipulacdo de liquidos
durante inje¢des em triplicata de solugdes de paracetamol com concentracdes crescentes,
juntamente com o amperograma BIA correspondente registrado em funcdo do tempo. Nesse

experimento, utilizou-se uma plataforma fixa impressa em 3D, projetada para acomodar uma
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placa de 96 vials (frascos) de 2 mL, quatro suportes para béqueres e uma célula BIA, esta tltima

utilizada como sistema de detecgao.

De forma anéloga, os ions cloreto encontram-se naturalmente presentes em diversas
matrizes, incluindo 4gua, alimentos e solo (WU et al., 2021; SZKLAREK; GORECKA;
WOJTAL-FRANKIEWICZ, 2022). Embora algumas dguas naturais apresentem concentragdes
intrinsecamente elevadas de cloreto, atividades antrdpicas e processos industriais, como a
produgdo de sabdo, sal, alcalis e alimentos conservados, tém contribuido para o aumento de
seus niveis no ambiente, podendo causar impactos adversos a fauna e a flora (SZKLAREK;
GORECKA; WOJTAL-FRANKIEWICZ, 2022; PROSSER et al., 2017). Assim, a
determinagdo de cloreto ¢ essencial tanto para o monitoramento rotineiro da qualidade da dgua

quanto para a avaliagdo de potenciais impactos ambientais.

A determinagdo potenciométrica de cloreto utilizando o sistema proposto apresentou
resposta linear na faixa de 1,0 a 10,0 mg L™ (R? = 0,999), com LOD de 0,004 mg L' e LOQ
de 0,012 mg L' (Figura 12B). Medidas potenciométricas em sistemas de fluxo apresentam
desafios particulares, pois devem ser conduzidas em condigdes proximas ao equilibrio para
garantir a relagdo linear entre o logaritmo da concentra¢do do analito e o potencial medido
(DASILVA et al., 2005). Essa condicdo ¢ especialmente critica em baixas concentragoes,
quando ¢ necessario um tempo de contato mais prolongado entre o eletrodo e a solu¢do para

estabilizacao do sinal.

Com o sistema hidrodindmico automatizado desenvolvido, esse requisito pdde ser
controlado com precisdo, uma vez que o sistema permanecia em repouso por cinco segundos
apods cada injecdo de uma aliquota pela bomba de seringa (resultando em picos retangulares
observados na Figura 12B). Apds esse intervalo, uma mini-bomba peristaltica de aquério era

acionada pelo software, removendo a solugdo da interface eletrodo—solucao. Caso um sistema
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BIA manual tivesse sido utilizado, a execu¢do reprodutivel desse procedimento seria
consideravelmente mais complexa. No entanto, com o sistema automatizado proposto, a
operacao foi realizada de maneira simples e reprodutivel, por meio da placa de interface e do

software desenvolvido em linguagem Python.

Figura 12. (A) BIA-amperograma registrado durante inje¢des sucessivas de solugdes de
paracetamol com concentragdes crescentes. (B) BIA-potenciograma registrado durante inje¢des

sucessivas de solugdes de cloreto com concentragdes crescentes.
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Para avaliar adicionalmente a robustez do sistema de manipulagdo de liquidos com
deteccao eletroquimica, foi conduzido um experimento destinado a examinar simultaneamente
parametros operacionais fundamentais, incluindo preparagdo da solugdo, volume de inje¢ao,
taxa de dispensacdo e reprodutibilidade do movimento nos eixos XYZ da ponteira da seringa
entre as solucdes de teste e o detector, com €nfase na consisténcia da distncia entre a ponteira

e a superficie do eletrodo em cada injec¢ao.
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A Figura 13 apresenta trés BIA-amperogramas independentes e sequenciais obtidos a partir de
injecdes sucessivas de solugdes de paracetamol com concentragdes crescentes (2,5-25,2 mg
L™). A partir desses dados, foram construidas trés curvas de calibracdo independentes,
resultando em coeficiente de determinacdo médio de R? =0,9993 + 0,0003, inclinagado de 1,453
+ 0,132 pA L mg™! e desvios padrao relativos entre 1,6 e 2,5% para nove replicatas de cada uma
das seis solugdes padrao (2,5; 5,0; 10,0; 15,0; 20,0 e 25,0 mg L"). Os amperogramas
apresentados na Figura 13 demonstram também a elevada precisdo temporal das injegoes,
evidenciada pela consisténcia dos tempos registrados nos trés experimentos. Esses resultados
demonstram a alta precisao, reprodutibilidade e confiabilidade do sistema de manipulac¢ao de

liquidos automatizado proposto.

Figura 13. Trés amperogramas sequenciais e independentes obtidos por BIA durante injegdes

sucessivas de solug¢des de paracetamol com concentragdes crescentes.
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Os métodos colorimétricos sao amplamente empregados na analise de diversos analitos
devido a sua simplicidade operacional, baixo custo e adequada sensibilidade, caracteristicas
que os tornam especialmente apropriados para aplicagcdes em matrizes ambientais, industriais e
biomédicas (CHEN et al., 2023). No presente estudo, esses métodos foram implementados com
éxito no sistema automatizado utilizando célula BIA impressa em 3D como plataforma de
detecgdo, demonstrando desempenho analitico satisfatorio, evidenciado pelas respostas obtidas

dentro das faixas de concentragdo estabelecidas para cada analito.

Durante os ensaios colorimétricos, foram construidas curvas de calibracao iniciais, sem
otimizagdo prévia de pardmetros como volume de injecdo, velocidade de injecdo, distancia entre
a ponteira e o sensor colorimétrico e tempo de parada da mini-bomba peristaltica de aquario no
momento da inje¢do. Posteriormente, curvas de calibragdo obtidas apds a otimizacdo destes
parametros operacionais também foram obtidas. Esta abordagem permitiu uma comparagao
objetiva do desempenho do sistema antes e depois da otimiza¢do dos parametros. A Figura 14
apresenta os resultados dos sinais registrados pelo sensor colorimétrico em fungdo do tempo,
obtidos com células BIA para os ensaios colorimétricos. A figura mostra as curvas registradas
durante injecdes sucessivas de solucdes com concentragdes crescentes, realizadas sem a

otimizagao prévia.

A determinagdo de ferro em amostras de dgua ¢ fundamental em fun¢do dos riscos
ambientais e a saide humana associados a concentragoes elevadas desse elemento. O excesso
de ferro pode causar desconforto gastrointestinal, danos a 6rgaos e aumento do risco de doengas
cronicas. Além disso, 4guas com teores elevados de ferro podem obstruir sistemas de irrigagao
e comprometer o crescimento vegetal (ABED et al., 2024). A determinacdo de Fe(Ill) foi

realizada apds complexagdo com ions tiocianato em meio altamente 4cido, com detec¢do da
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reflectancia em 480 nm. Nos ensaios conduzidos sem otimiza¢ao dos pardmetros operacionais,
a curva de calibracdo apresentou linearidade adequada na faixa de 1,0 a 10,0 mg L', com
coeficiente de determinag¢do R? = 0,999 e valores de LOD ¢ LOQ de 0,29 e 0,95 mg L,

respectivamente (Figura 14A).

O fosforo, encontrado predominantemente na forma de fosfato, ¢ um nutriente essencial
para os ecossistemas aquaticos; contudo, niveis excessivos podem ocasionar eutrofizacao,
crescimento descontrolado de algas e plantas aquaticas, resultando na reducdo do oxigénio
dissolvido e em alteracdes na biomassa e na composicao das espécies. Esse problema ambiental
persistente ¢ geralmente causado pelo escoamento de efluentes industriais, esgoto doméstico e
aguas provenientes de areas agricolas e urbanas (NGATIA; TAYLOR, 2019). O monitoramento
dos niveis de fosfato é, portanto, crucial para prevenir a degradacao da qualidade da dgua e a
consequente perda de biodiversidade aquatica. A determinacdo de fosfato foi conduzida
utilizando o método do 4cido ascorbico, no qual o fosfato reage com molibdato de amoénio em
meio 4acido para formar um complexo fosfomolibdatico, posteriormente reduzido ao
denominado azul de molibdénio. A reflectancia foi medida em 630 nm. Nos ensaios realizados
sem otimizacdo dos parametros operacionais, a curva de calibragdo apresentou linearidade
adequada na faixa de 0,26 a 1,18 mg L' (R*=0,999), com LOD de 0,07 mg L' ¢ LOQ de 0,24

mg L (Figura 14B).

Os anions nitrito e nitrato estdo entre as espécies inorginicas mais comumente
encontradas na dgua e no solo. O nitrito se origina da oxidacdo bioldgica do amdnio, podendo
ser subsequentemente convertido em nitrato. Concentragdes elevadas de nitrito em solos,
efluentes industriais e dguas subterraneas representam risco a satide humana, uma vez que o
nitrito pode reagir com aminas, originando N-nitrosaminas, o quais s3o compostos
reconhecidamente carcinogénicos (FRAIHAT, 2016). Dessa forma, o monitoramento de nitrito
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¢ essencial, pois sua ingestdo em excesso estd associada a disturbios cardiovasculares e ao
aumento do risco de cancer. A determinacdo de nitrito foi realizada pelo método de Griess—
Saltzman, no qual o nitrito reage em meio acido com sulfanilamida e N-(1-
naftil)etilenodiamina, formando um corante azo de coloragdo rosada. A reflectancia foi medida
em 515 nm. Nos testes conduzidos sem otimizagdo dos parametros operacionais, a curva de
calibragdo apresentou linearidade adequada na faixa de 0,05 a 0,50 mg L™, com R? = 0,999 e

valores de LOD e LOQ de 0,012 ¢ 0,039 mg L', respectivamente (Figura 14C).

A glicose ¢ um marcador clinico fundamental, amplamente monitorado para o
diagnéstico e o manejo do diabetes mellitus. Além disso, constitui um parametro essencial em
processos industriais de fermentacdo e no controle de qualidade de alimentos e bebidas
acucaradas (EVANS et al., 2017; SCHEPER et al., 1984). Sua quantificacdo é, portanto,
indispensavel tanto para o controle glicémico em pacientes diabéticos quanto para assegurar a
qualidade e a seguranga de produtos alimenticios de origem industrial. A determinagdo de
glicose foi realizada com medigao da reflectancia em 515 nm, baseada na formag¢dao de um
complexo quinonimina de coloracao avermelhada por meio de reacdo colorimétrica enzimatica.
Nos testes realizados sem otimizacdo dos parametros operacionais, a curva de calibragdao
apresentou linearidade adequada na faixa de 2,0 a 20,0 mg L', com R? = 0,999 e LOD e LOQ

de 0,15 ¢ 0,45 mg L', respectivamente (Figura 14D).
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Figura 14. BIAgramas (reflectancia em fun¢ao do tempo) obtidos a partir de analises realizadas
sem otimizag¢do dos parametros do sistema, empregando célula BIA com detec¢io colorimétrica
utilizando sensor multicanal AS7341. (A) Fe**, A = 480 nm, faixa linear: 1,0 a 10,0 mg L™'; (B)
fosfato, A = 630 nm, faixa linear: 0,26 a 1,18 mg L'; (C) nitrito, A = 515 nm, faixa linear: 0,05

a 0,50 mg L' (D) glicose, A = 515 nm, faixa linear: 2,0 a 20,0 mg L™
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Fonte: Autora

Posteriormente, foi realizada uma avaliagdo sistematica dos parametros operacionais do
sistema BIA com detec¢@o colorimétrica, visando a defini¢ao das condi¢des 6timas de operagao.
A Figura 15 apresenta os resultados obtidos para cada varidvel estudada (volume de injecao,
velocidade de injecdo, distancia entre a ponteira e o sensor colorimétrico, e tempo de parada da

mini-bomba peristaltica de aquario no momento da inje¢do), considerando injecdes em
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triplicata de solugdes com a mesma concentragdo, de modo a isolar o efeito especifico de cada

parametro.

Figura 15. Parametros avaliados durante o processo de otimizacdo do sistema BIA com
detec¢do colorimétrica. (A) Efeito do volume de injecdo sobre a resposta analitica; (B)
influéncia da velocidade de inje¢do na magnitude do sinal; (C) impacto do tempo de parada da
mini-bomba peristaltica na estabilizacdo e definicdo do pico; (D) efeito da distancia entre a

ponteira e o sensor colorimétrico sobre a sensibilidade do método.
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Fonte: Autora

Os volumes de injecdo avaliados (Figura 15A) apresentaram diferengas tanto na
intensidade do sinal quanto na sua reprodutibilidade. Embora o volume de 175 pL tenha
produzido o maior sinal de reflectancia, observou-se que o volume de 150 pL gerou respostas
mais consistentes entre as triplicatas, evidenciando maior reprodutibilidade. Esse

comportamento sugere que volumes maiores podem aumentar a dispersdao da zona de amostra,
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elevando a intensidade do sinal, mas também ampliando as variagdes entre injegdes

consecutivas. Assim, o volume de 150 pL foi selecionado para os testes seguintes.

No estudo da velocidade de inje¢do (Figura 15B), a taxa de 175 pL s destacou-se tanto
pela maior resposta analitica quanto pela menor variagao entre as triplicatas. Valores acima ou
abaixo dessa taxa mostraram sinais menos estaveis, possivelmente devido a alteragdes na
dindmica do fluxo, como turbuléncia excessiva ou preenchimento insuficiente da zona de
amostra. Dessa forma, a velocidade de injecdo de 175 pL s foi considerada a condigdo mais

adequada.

De forma semelhante ao observado para a velocidade de injecdo, o tempo de parada da
mini-bomba peristaltica que apresentou o melhor desempenho foi o de 3 s, resultando nos sinais
mais reprodutiveis entre as replicatas (Figura 15C). Embora o aumento da intensidade do sinal
tenha sido discreto, a melhoria na estabilidade reforca a importancia desse parametro para

permitir a adequada acomodagdo da zona de amostra antes da leitura.

A avaliagdo da distancia entre a ponteira e o sensor colorimétrico no momento da injecao
(Figura 15D) indicou que a altura de 70 mm foi condi¢cao mais adequada: duas das trés replicatas
apresentaram excelente concordancia, e o sinal obtido foi o maior entre todas as alturas
avaliadas. Apesar de uma das replicatas ter apresentadouma variacdo ligeiramente maior, o
desempenho geral desse ajuste indica que essa altura proporcionou melhor posicionamento da
zona de amostra, aumentando a sensibilidade sem comprometer significativamente a

repetibilidade.

Em resumo, os resultados apontam que as condig¢des de 150 uL de volume de injecao,
175 uL s! de velocidade de injegdo, 3 s de tempo de parada da mini-bomba peristaltica e 70

mm de distdncia entre a ponteira € o sensor colorimétrico maximizam simultaneamente
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sensibilidade, estabilidade do sinal e repetibilidade das medidas, sendo, portanto, adotadas

como condic¢des otimizadas para as andlises subsequentes.

A Figura 16 apresenta os resultados obtidos nas detec¢des colorimétricas, resultantes a
partir de inje¢des sucessivas de solugcdes com concentracdes crescentes. Nestes ensaios, foram
construidas curvas de calibra¢do para os quatro analitos avaliados, utilizando-se os parametros

operacionais previamente otimizados, conforme estabelecido nos experimentos anteriores.

Para a analise do ferro (Figura 16A), a curva de calibragdo exibiu excelente linearidade
no intervalo de 1,0 a 7,5 mg L', com R? = 0,999, LOD de 0,17 mg L' e LOQ de 0,5 mg L.
No caso do fosfato (Figura 16B), foi observada linearidade entre 0,13 e 1,05 mg L' (R* =
0,999), com LOD de 0,04 mg L' e LOQ de 0,13 mg L. Para nitrito (Figura 16C), a curva de
calibragdo apresentou boa linearidade na faixa de 0,05 a 0,40 mg L', com R?= 0,997, LOD de
0,003 mg L'e LOQ de 0,010 mg L. Por fim, a curva de calibragdo referente a glicose (Figura
16D) mostrou linearidade no intervalo de 1,0 a 10,0 mg L', com R? = 0,998, além de LOD de

0,5ImgL'e LOQde 1,70 mg L.
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Figura 16. BlAgramas (reflectancia vs. tempo) obtidos durante injecdes em triplicata,

realizadas sob condi¢des operacionais otimizadas, utilizando uma célula BIA com detec¢ao

colorimétrica. (A) Fe*, A = 480 nm; (B) fosfato, A = 630 nm; (C) nitrito, A = 515 nm; (D)

glicose, A =515 nm.
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As Tabelas 3 e 4 apresentam um resumo das caracteristicas analiticas dos métodos

empregados, sem e com otimizac¢ao dos parametros operacionais para os métodos com deteccao

colorimétrica, respectivamente, permitindo avaliar o desempenho do sistema automatizado de

manipulacdo de liquidos.
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Tabela 3. Caracteristicas analiticas dos métodos colorimétricos (Fe**, PO+, NO2~ ¢ CsH120s)

e eletroquimicos (PAR e Cl"), obtidas sem a otimizagao dos pardmetros operacionais.

Caracteristica Fe3* PO+ NO> CéH1206 PAR CI

Faixa Linear 1.0to 10.0 0.26to1.18 0.05t00.50 2.0t020.0 2.5t025 1.0to10.0

R 0.999 0.999 0.998 0.999 0,999 0,999
LOD 0.29 0.07 0.012 0.15 0,22 0,004
LOQ 0.95 0.24 0.039 0.45 0,73 0,012

R: coeficiente de correlagdo, LOD: limite de detecgdio, LOQ: limite de quantificagdo, CsH120s: glicose, PAR:
paracetamol, unidade de concentragdo: mg. L1,

Tabela 4. Caracteristicas analiticas dos métodos colorimétricos (Fe**, PO+*~, NO2™ e CsH120s¢),

btidas apos a otimizagdo dos parametros operacionais.

Caracteristica  Fe3* PO+ NO» C6H1206

Faixa Linear 1,0a7,5 0.13a1.05 0.05t00.40 1.0to 10.0

R? 0,998 0,999 0,997 0,998
LOD 0,17 0,04 0,003 0,51
LOQ 0,50 0,13 0,010 1,70

R: coeficiente de correlagdo, LOD: limite de deteccdo, LOQ: limite de quantificacao,
CeH120e6: glicose, unidade de concentragio: mg. L.
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A precisdo do sistema automatizado de manipulagdo de liquidos acoplado a deteccao

colorimétrica foi avaliada com base em parametros operacionais fundamentais: preparacao das

solugdes, volume de inje¢do, velocidade de inje¢do e reprodutibilidade do movimento da

ponteira nos eixos X, Y e Z entre os frascos de amostra e o detector. A Figura 17 apresenta os

resultados obtidos a partir de quinze injegdes consecutivas de 15 solucdes de Fe(IIl) preparadas

independentemente (4,0 mg L"), evidenciando um desvio padrao relativo de 2,7%. Esses dados

confirmam a elevada reprodutibilidade e estabilidade operacional do sistema nas condigdes

experimentais avaliadas.

Figura 17. BlAgrama (refletancia em fun¢ao do tempo) obtido durante inje¢des sucessivas de

quinze solugdes de Fe(Ill) independentes, todas preparadas com a mesma concentracgao (4,0 mg
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E importante destacar que as reagcdes cromogénicas utilizadas para a determinagdo de

fosfato, nitrito e glicose sdo dependentes do tempo de reagdo, o que representa um desafio
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significativo em analises conduzidas manualmente, devido a necessidade de um controle
rigoroso do tempo de desenvolvimento da cor. Essa limitacdo, entretanto, foi superada pelo
sistema automatizado, uma vez que cada amostra foi analisada em intervalos de tempo

previamente programados e controlados pelo software.

As curvas de calibragdo obtidas em diferentes tempos de reagdo apresentaram, de
maneira consistente, relagdo linear entre a concentragdo do analito e a reflectancia para todos
os compostos avaliados (fosfato, nitrito e glicose), resultando em desempenho analitico
comparavel ao observado em sistemas de analise por inje¢ao em fluxo (FIA). Para ilustrar essa
capacidade, a Figura 18 apresenta as curvas de calibragdo obtidas para a detec¢ao colorimétrica
de nitrito em diferentes tempos de reacdo, empregando os pardmetros anteriormente otimizados.
Os coeficientes de determinagio (R?)e as respectivas equagdes de regressio encontram-se

resumidos na Tabela 5.

Figura 18. Curvas de calibracdo obtidas para a detec¢ao colorimétrica de nitrito (em 515 nm)

em diferentes tempos de reacdo (4, 15 e 28 min).
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Tabela 5. Dados obtidos das curvas de calibragdo para nitrito (Figura 18) em diferentes tempos

de reagdo (4, 15 e 28 min).

Tempo / min R? Equacao

4 0.9958 y =0.00109 + 0.05681 x
15 0.9974 y=10.0012 + 0.04986 x
28 0.9985 y =0.00227 + 0.0544 x

E importante enfatizar que, em métodos que envolvem tempos de reacdo relativamente
longos entre o analito e os reagentes (por exemplo, 15 minutos), o tempo de reagdao ndo constitui
um fator limitante para o robé de manipulacdo de liquidos proposto. O sistema ¢ capaz de
preparar multiplas solugdes sequencialmente em aproximadamente 14 minutos, permitindo que
cada uma seja analisada exatamente no tempo de reacdo predefinido, conforme programado no
software. Esse procedimento pode ser repetido quantas vezes forem necessarias, sem prejuizo
da precisdo ou do desempenho analitico. Os resultados obtidos para todos os analitos
demonstram que o sistema representa uma alternativa pratica e economicamente viavel para
analises automatizadas. Sua versatilidade também ¢ evidenciada pela facilidade com que alterna
entre diferentes métodos de deteccdo, sem necessidade de modificagdes estruturais

significativas.
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4.3 Desempenho analitico das células colorimétricas para analise de solucdes em gotas ou

no interior da ponteira da seringa

A investigacdo de estratégias alternativas de deteccdo teve origem nas limitagdes
observadas durante a utilizacdo continua da célula BIA colorimétrica desenvolvida
anteriormente. Embora o dispositivo tenha apresentado desempenho analitico satisfatorio (R? >
0,98 e RSDs < 3 %) para diferentes determinagdes automatizadas, verificou-se que a remog¢ao
da aliquota de amostra da regido de deteccdo Optica era menos eficiente do que na célula BIA
empregada para detec¢do eletroquimica. Além disso, o sinal de fundo associado a solugdo
remanescente no interior da célula BIA aumentava progressivamente apds duas a trés dezenas
de injecdes, tornando necessaria a realizagdo de procedimentos periddicos de limpeza das
superficies internas da célula e a troca da solucdo. . Dessa forma, buscou-se desenvolver uma
estratégia de detecgdo que preservasse as vantagens da automacdo, a0 mesmo tempo em que
reduzisse o consumo de reagentes, minimizasse a geracao de residuos, dispensasse o uso
continuo de solugdo transportadora e eliminasse as etapas de manuten¢ao associadas ao sistema
de detec¢do. Com esse objetivo, novas configuragdes de células Opticas foram desenvolvidas e

avaliadas.

A primeira abordagem avaliada consistiu na detec¢do colorimétrica de gotas individuais
contendo a mistura reacional. Nessa estratégia, as etapas de mistura dos reagentes e
desenvolvimento da reagdo colorimétrica eram realizadas previamente em frascos (vials), sob
controle do sistema robotico de manipulagdo de liquidos. Apds a formagao da solucdo reacional,
uma aliquota era aspirada pela seringa e transportada pelo sistema até a regido de deteccao
optica (célula optica impressa em 3D com cubeta de pléstico posicionada — Figura 9). Nessa
regido, uma gota era formada na extremidade da ponteira, e a resposta Optica por reflectdncia
era adquirida por um sensor colorimétrico multicanal instalado na regido de medi¢do. Em
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seguida, a gota era aspirada de volta para a seringa (sem contato fisico com a regido de
detecgdo), e a amostra era encaminhada para descarte, seguindo-se para uma etapa de limpeza
e processamento da amostra seguinte. Para facilitar a compreensdo da sequéncia operacional e
da dinamica de formagdo e deteccdo da gota, um video ilustrativo do procedimento
experimental pode ser acessado, no qual sdo apresentadas as etapas do ciclo analitico, no Video

3 (NUPE IQ-UFU, 2026).

A estratégia baseada na detec¢do colorimétrica de gotas individuais apresentou, do
ponto de vista conceitual, vantagens relevantes, especialmente pela eliminag¢do da necessidade
de uma célula de fluxo e pela significativa redu¢do do volume de solugdo empregado em cada
determinagdo. No entanto, os estudos experimentais evidenciaram que o desempenho analitico
do sistema era fortemente dependente das condi¢des de formacao da gota e do posicionamento
da ponteira na regido de deteccdo e da precisdo de posicionamento da ponteira na regido de

detecgdo, uma vez que esses fatores determinavam a geometria final da gota.

Nesse contexto, foram realizados estudos de otimizacdo com o objetivo de avaliar a
influéncia de pardmetros operacionais criticos sobre a resposta colorimétrica obtida, incluindo
o volume da gota (10 a 30 pL), a posicao da ponteira no eixo z (70 a 80 mm), cujo os valores
correspondem as posi¢des programadas para o deslocamento da seringa ao longo desse eixo, na
regido proxima ao sensor Optico, e a velocidade de formagdo da gota (82-115 pL s™). Os
resultados obtidos para cada condicdo investigada encontram-se resumidos na Tabela 6, sendo
apresentados graficamente na Figura 19. Os valores estudados que ndo aparecem na Figura 18
correspondem as condi¢des em que ocorreu o desprendimento da gota durante sua formacao,
impossibilitando a aquisicdo do sinal colorimétrico e, consequentemente, sua inclusdo nos

graficos.
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Verificou-se que todos os parametros avaliados exerciam influéncia significativa sobre
a formacao e a estabilidade da gota, impactando diretamente a qualidade dos sinais analiticos
obtidos. O volume da gota (Figural9B) determinava seu crescimento e dimensdes finais, sendo
critico para evitar condigdes em que a gota atingisse volume excessivo € acabasse se
desprendendo da regido de formacgdo, inviabilizando a aquisicdo do sinal. A velocidade de
formacgao da gota (Figura 19C) mostrou-se essencial para garantir sua estabilidade durante o
crescimento, evitando desprendimento prematuro antes da estabilizacdo da geometria
necessaria para a leitura colorimétrica. Por sua vez, a posicao da ponteira no eixo z (Figura
19A) foi determinante para o posicionamento da gota no sistema de deteccao por reflectancia,
assegurando maior eficiéncia na coleta da radia¢do refletida e, consequentemente, melhor

qualidade do sinal analitico..

Com base nos resultados apresentados na Tabela 6, foram selecionadas as condigdes
correspondentes a 22 pL de volume, 77 mm de altura do sensor (posi¢ao da ponteira no eixo z)
e 103 puL s de velocidade de formagdo, por apresentarem a melhor combinagdo entre
intensidade de sinal e repetibilidade das medi¢des. A Figura 21 apresenta uma curva de
calibracao feita, a partir da analise de gotas, com os parametros otimizados € comparada com a

leitura na ponteira.
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Figura 19. Estudos de otimizagdo da andlise colorimétrica baseada na formagdo de gotas:
(A) influéncia da posicdo da ponteira no eixo z , (B) do volume da gota , e (C) da velocidade

de formagdo da  gota sobre a intensidade do  sinal  analitico.
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Durante a realizacdo dos experimentos, observou-se que, mesmo apos a otimizacao dos
parametros operacionais, a reprodutibilidade das medi¢des permaneceu limitada
(principalmente entre dias diferentes). Essa limitagao esteve associada tanto ao desprendimento
prematuro da gota durante sua formagao, em determinadas condigdes, o que levava a perda do
sinal, quanto a variabilidade geométrica das gotas formadas na regido de analise. Mesmo sob
condig¢des controladas, pequenas variagdes na formagao e no espalhamento da gota resultavam
em alteragdes de sua altura e de seu diametro da gota, afetando diretamente a intensidade dos

sinais registrados.
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Durante esses estudos, verificou-se que o sensor colorimétrico era capaz de detectar a
reflectancia da solugdo diretamente através da parede da ponteira utilizada pelo sistema
robdtico. Para evitar que esse sinal interferisse nas medigdes realizadas na gota formada na
extremidade da ponteira, sua superficie externa foi pintada de preto minimizando a contribui¢ao
optica proveniente da solug¢do contida em seu interior. Essa observacao revelou que a propria
ponteira poderia atuar como compartimento optico para a aquisi¢do do sinal, permitindo que a
analise fosse realizada diretamente sobre a solu¢do contida em seu interior, em substitui¢ao a
estratégia baseada na leitura da gota suspensa. Com base nessa observacao, foi desenvolvida
uma primeira configuracdo experimental na qual a leitura colorimétrica era realizada
diretamente através da ponteira originalmente utilizada nos experimentos de analise em gotas
(ponteira em formato de seringa - Combitip® de volume de 2,5 mL), com o acoplamento de
uma ponteira para pipeta manual de 10 pL em sua extremidade, formando uma regido de leitura
mais confinada para a detecg@o colorimétrica. Nessa abordagem, apds a mistura dos reagentes
e o desenvolvimento da reacdo colorimétrica, a solugcdo permanecia confinada no interior da
ponteira durante a aquisicdo do sinal, eliminando as variagdes geométricas associadas a
formagdo da gota e proporcionando condi¢des mais reprodutiveis para a intera¢do da radiacao

com a solugdo durante a medida por reflectancia.

ApOs a constatacdo da viabilidade da detec¢do colorimétrica diretamente através da
ponteira, também foram realizados estudos de otimizac¢do visando maximizar o desempenho
analitico dessa configuracdo. Nessa etapa, foram investigados exclusivamente dois parametros
principais: a posi¢ao da regido de leitura ao longo da ponteira (Figura 20A), ajustada por meio
do deslocamento da seringa no eixo z (58 a 72 mm) e o volume de soluc¢do (Figura 20B) presente
no interior da ponteira (20 a 100 uL). Os resultados obtidos encontram-se apresentados na

Tabela 6.
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Os estudos demonstraram que a utilizagdo de uma geometria confinada proporcionou
maior estabilidade experimental em comparagdo com a andlise em gotas, reduzindo
significativamente os efeitos associados as variacdes da formacdo da gota. Além disso,
observou-se que a combinagdo entre volume e posicionamento vertical da regido de leitura
influencia diretamente a intensidade e a reprodutibilidade dos sinais obtidos. Com base nos
resultados apresentados na Tabela 6, foram selecionadas as condi¢des correspondentes a 80 pL
de volume de solug¢@o e 72 mm de posi¢ao da ponteira no eixo z, por proporcionarem a melhor
combinagdo entre intensidade de sinal e repetibilidade das medigdes. Essas condi¢des foram
empregadas nos estudos de avaliagio de desempenho e comparagdo de desempenho

apresentados a seguir.

Figura 20. Influéncia da posi¢ao da ponteira no eixo z (A) e do volume de solu¢io no interior

da ponteira (B) sobre o sinal analitico obtido na detec¢ao colorimétrica diretamente na ponteira.
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A Figura 21A apresenta os sinais obtidos para diferentes concentragdes do analito
utilizando a estratégia de analise em gotas. Observou-se um aumento progressivo da resposta
colorimétrica com o incremento da concentracdo, evidenciando a capacidade do sistema de
discriminar diferentes niveis do analito. A curva analitica construida apresentou coeficiente de

determinagdo (R?) igual a 0,9994, indicando uma relagao linear satisfatoria dentro da faixa de
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concentragdo estudada. Os limites de detec¢do (LOD) e de quantificacdo (LOQ) foram
estimados em 0,16 ¢ 0,52 mg L', respectivamente. A curva analitica construida utilizando a
configuracdo baseada na leitura direta no interior da ponteira apresentou coeficiente de
determinagdo (R?) de 0,9987 (Figura 21B). Os limites de deteccdo e quantificacdo foram

estimados em 0,10 mg L' ¢ 0,33 mg L', respectivamente.

A Figura 21 apresenta a comparacao entre as duas abordagens. Embora ambas tenham
apresentado excelente linearidade, a estratégia baseada na leitura direta no interior da ponteira
apresentou maior sensibilidade analitica, evidenciada pelo maior valor de slope da curva
analitica (0,00705) em comparacdo com o obtido para a estratégia de andlise em gotas
(0,00392). Além disso, a configuracdo baseada na ponteira proporcionou menores limites de
detec¢do e quantificagdo, indicando maior capacidade de detectar baixas concentragdes do
analito. Em comparag@o com a estratégia de analise em gotas, esses resultados demonstram que
a leitura direta no interior da ponteira manteve a elevada linearidade da resposta analitica e

proporcionou maior sensibilidade para a determinagdo do analito.
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Tabela 6. Condi¢des experimentais investigadas e parametros otimizados para as configuragdes

de andlise de gotas e de leitura colorimétrica direta na ponteira.

Configuracao Parametro Faixa investigada Valor otimizado
Volume da gota (uL) 10 -30 22
Analise em Altura de leitura no 70 — 80 77
gotas eixo z (mm)
Velocidade de 82 —115 103

formacgao (uL s™)

Leitura na Volume na ponteira 20—100 80
ponteira (uL)
Altura de leitura no 58 —172 72

eixo z (mm)

68



Figura 21. Sinais analiticos obtidos por meio da andlise em gotas (A) e da leitura direta na
ponteira (B), evidenciando resposta linear em fun¢do da concentragdo de azul de metileno e
maior estabilidade na configuracdo com confinamento da amostra em ponteira. (C) Esquema

do célculo do sinal analitico correspondente a cada gota.
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Apesar dos resultados promissores, verificou-se que a geometria conica da ponteira
comercial ainda impunha algumas limitagdes a reprodutibilidade do sistema. Pequenas
variagoes na posicao vertical da solug¢do dentro da ponteira produziam alteracdes na intensidade
dos sinais de refleccdo. Além disso, a geometria da célula de deteccdo, projetada para a
utilizagdo de uma cubeta, resultava em um espaco livre ao redor da ponteira, permitindo
pequenas variagdes em seu posicionamento, o que limitava parcialmente o desempenho

analitico do sistema. Essas observagdes motivaram o desenvolvimento de células dpticas
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dedicadas para leitura na ponteira, produzidas por fabricagdo por manufatura aditiva (impressao
3D) e projetadas especificamente para garantir alinhamento optico reprodutivel entre a fonte de

iluminagado, a ponteira e o detector colorimétrico.

Com o objetivo de possibilitar analises miniaturizadas com reduzido consumo de
amostras e reagentes, foram desenvolvidos diferentes prototipos de células Opticas por
manufatura aditiva (impressdao 3D). Durante o processo de desenvolvimento foram avaliadas
diferentes geometrias internas, sistemas de acoplamento da ponteira e configuracdes de

blindagem contra iluminagao externa.

A configuragdo final consistiu em uma célula Optica compacta projetada
especificamente para realizar medi¢des diretamente no interior da ponteira de pipeta utilizada
pela plataforma automatizada. Nessa configura¢do, a ponteira atua simultaneamente como
recipiente da solugao e como microcélula analitica, eliminando a necessidade de uso de cubetas
convencionais ou camaras de detec¢do dedicadas. O dispositivo foi desenvolvido de forma que
a extremidade da ponteira contendo a amostra permanecesse posicionada diretamente sobre a
regido ativa do sensor colorimétrico, garantindo alinhamento preciso e reprodutivel entre a
amostra e o detector, além de minimizar perdas Opticas durante a aquisicdo dos sinais. O
procedimento de detec¢do colorimétrico utilizando essa configuracdo pode ser visualizado no

Video 4 (NUPE IQ-UFU, 2026).

Ap0s a defini¢do da configuragdo construtiva da célula, foram realizados estudos de
otimizagdo com o objetivo de estabelecer as condigdes experimentais que proporcionassem o
melhor desempenho analitico para o sistema de detec¢cdo baseado em leitura direta na ponteira.
Entre os parametros investigados, foi avaliada a influéncia da posi¢ao vertical da ponteira no
interior da célula de detec¢do, definida pela coordenada do eixo z do sistema automatizado.

Nesse contexto, valores mais elevados de z correspondem a menores distdncias entre a
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extremidade da ponteira e a regido Optica do detector, uma vez que a ponteira permanece

inserida mais profundamente no interior da célula.

Os experimentos de otimizacdo foram realizados utilizando uma solugdo de azul de
metileno na concentragdo de 2,4 mg L™'. Os resultados demonstraram que a condi¢ao
correspondente a altura de 70 mm, definida como a posi¢do no eixo z em que a seringa se
encontra completamente encaixada na célula de deteccdo, proporcionou a maior intensidade de
resposta analitica e a melhor estabilidade do sinal (Figura 22A). Esse comportamento pode ser
atribuido ao alinhamento mais eficiente entre a regido da ponteira contendo a solucdo e o
sistema oOptico do detector, maximizando a interagdo da radiacdo incidente com a amostra ¢

aumentando a sensibilidade das medigdes espectrais.

Além da posicdo vertical da ponteira, também foi investigada a influéncia do volume de
analise sobre o desempenho analitico do sistema. Para essa avaliagao foram estudados volumes
variando entre 10 e 70 pL, buscando determinar a condi¢gdo que proporcionasse maior
intensidade de sinal, melhor repetibilidade e preenchimento adequado da regido optica da célula
colorimétrica. Os resultados obtidos demonstraram um aumento da resposta analitica com o
incremento do volume até 50 uL, condicdo que apresentou a maior intensidade de sinal
associada a menor variabilidade experimental (Figura 22B). Embora o volume de 70 pL tenha
produzido resposta analitica de magnitude semelhante, observou-se aumento significativo do
desvio padrado, indicando menor estabilidade e repetibilidade do sistema nessa condi¢do. Dessa
forma, o volume de 50 pL foi selecionado para os experimentos subsequentes, por representar
a condicdo de melhor desempenho analitico, proporcionando simultaneamente elevada

sensibilidade e maior estabilidade instrumental.

Paralelamente ao desenvolvimento da célula optica, foi incorporado a plataforma um

sensor colorimétrico digital AS7343 (ams OSRAM, Premstitten, Austria), integrado a uma
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plataforma de aquisi¢do e processamento baseada em Raspberry Pi. O dispositivo consiste em
um detector multiespectral de 14 canais equipado com filtros Opticos de interferéncia,
permitindo medigdes simultaneas nas regides do ultravioleta proximo, visivel e infravermelho
préximo (aproximadamente 380—1000 nm). Essa alteragdo proporcionou aumento significativo
da capacidade computacional do sistema, permitindo a implementagdo de rotinas avancgadas de
detecgdo colorimétrica, processamento de dados em tempo real, armazenamento automatizado
das informacdes analiticas e integra¢do entre os diferentes modulos do equipamento. Como
resultado, foi obtida uma plataforma compacta, de baixo custo, com reduzido consumo de

reagentes ¢ adequada para analises colorimétricas totalmente automatizadas em microescala.

Figura 22. Resultados obtidos para a otimizacdo dos parametros experimentais do sistema
colorimétrico utilizando uma solucao de azul de metileno. (A) Influéncia da altura da ponteira
de pipeta no interior da célula de deteccdo. (B) Influéncia do volume de andlise sobre o

desempenho analitico do sistema.
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Inicialmente, foram realizados experimentos com o objetivo de avaliar o desempenho

analitico da célula de detec¢ao baseada em leitura direta na ponteira e do sensor colorimétrico

72



AS7343 empregado no sistema proposto. Para essa finalidade, o azul de metileno foi
selecionado como composto modelo devido a sua elevada absor¢do na regido visivel do
espectro eletromagnético e a sua ampla utilizagdo em estudos de validagdo espectrofotométrica.
As medigdes foram realizadas em 630 nm, comprimento de onda correspondente a0 maximo
de absor¢do do corante. Os resultados obtidos utilizando o sistema automatizado foram
comparados com aqueles adquiridos por espectrofotometria convencional, sendo os dados
comparativos apresentados na Tabela 7, permitindo avaliar a viabilidade da plataforma proposta

para aplicacdes analiticas colorimétricas.

A curva analitica foi construida utilizando solu¢des de azul de metileno com
concentragdes variando entre 0,6 ¢ 4,9 mg L™'. As andlises realizadas por meio do sistema
automatizado apresentaram resposta linear satisfatoria, com coeficiente de determinacdo (R?)
de 0,993. Os limites de detecgao (LOD) e de quantificagdo (LOQ) obtidos foram de 0,24 ¢ 0,80
mg L', respectivamente. A curva analitica obtida utilizando o sistema proposto ¢ apresentada

na Figura 23B.

Posteriormente, as mesmas solugdes preparadas automaticamente pelo sistema foram
analisadas utilizando um espectrofotdmetro convencional, possibilitando uma comparagdo
direta entre as duas abordagens analiticas. Nesse caso, foi observada excelente linearidade da
curva analitica, com coeficiente de determinacao (R?) de 0,999, além de menores limites de

detec¢do e quantificacdo, correspondentes a 0,10 e 0,29 mg L', respectivamente.
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Figura 23. Resposta analitica obtida para o azul de metileno no sistema automatizado. (A)
Variacao do sinal analitico em fun¢do do tempo. (B) Curva analitica obtida a partir da relacao
entre a refletancia ¢ a concentragdo de azul de metileno. As medigoes foram realizadas em 630

nm utilizando solu¢des com concentragdes entre 0,6 € 4,9 mg L.
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Os parametros analiticos obtidos para o sistema automatizado e para a
espectrofotometria convencional encontram-se resumidos na Tabela 7. Embora o
espectrofotometro convencional tenha apresentado maior sensibilidade analitica, os resultados
obtidos com o sistema proposto demonstraram desempenho satisfatorio para aplicagdes
colorimétricas em plataformas automatizadas de baixo custo. A elevada linearidade observada,
associada aos valores adequados de LOD e LOQ, evidencia o potencial da abordagem
desenvolvida para andlises rapidas e portateis, especialmente em aplicacdes que demandam

miniaturizacdo, automagao e reducdo do consumo de reagentes € amostras.

Além disso, a utilizagdo da célula de detec¢ao baseada na leitura direta na ponteira, sem
a necessidade de deposicao da solugdo em compartimentos externos de medi¢ao, contribui para

a simplificacdo do sistema analitico, reducao dos riscos de contaminagao cruzada e diminuigao
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da geragdo de residuos analiticos. Essas caracteristicas reforcam a viabilidade da plataforma
proposta como uma alternativa promissora para o desenvolvimento de métodos colorimétricos

automatizados, portateis e de baixo custo.

Tabela 7. Comparagao dos parametros analiticos obtidos por espectrofotometria convencional
e pelo sistema automatizado proposto, incluindo os coeficientes de determinacdo (R?), os

limites de detec¢ao (LOD) e os limites de quantificacao (LOQ).

Parametro Espectrofotometro Sistema Automatizado
R? 0.999 0.993
LOD /(mg L") 0.10 0.24
LOQ/(mgL™ 0.29 0.80

Assim, os resultados obtidos corroboram a viabilidade do NuPE-Robot como uma
plataforma analitica versatil, capaz de integrar automacao, baixo custo e diferentes estratégias
de deteccdo em um unico sistema. Além disso, a combinagao entre os diferentes modos de
deteccdo e a arquitetura automatizada reforca o potencial da proposta para aplicagcdes em
ambientes com infraestrutura limitada, contribuindo para a descentraliza¢do e democratizagao
de técnicas analiticas automatizadas em quimica analitica moderna.

5 CONCLUSOES

O presente estudo demonstrou, com sucesso, o desenvolvimento e a implementacao de
um robo de manipulacdo de liquidos, compacto, totalmente automatizado e de baixo custo,
denominado NuPE-Robot, projetado para a execugdo de diferentes procedimentos analiticos.
Ao empregar componentes acessiveis, obtidos a partir de impressoras 3D comerciais ou
fabricados por impressao 3D, combinados com um software de cddigo aberto, o sistema

preenche uma lacuna critica quanto ao acesso a automagao laboratorial em ambientes com
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recursos limitados. Sua arquitetura modular, aliada a precisdo programavel e a adaptabilidade
do projeto, permite a integragdo eficiente de multiplos métodos de deteccdo, incluindo técnicas

colorimétricas, amperométricas e potenciométricas.

O desempenho analitico do sistema foi amplamente avaliado por meio da determinagao
de seis analitos modelo, Fe (III), fosfato, nitrito, glicose, paracetamol e cloreto, utilizando
c¢lulas BIA impressas em 3D, particularmente adequadas para sistemas de inje¢do baseados em
seringa. Todas as analises apresentaram excelente linearidade, baixos limites de detec¢do e
elevada reprodutibilidade. O robé demonstrou capacidade de manipular uma ampla faixa de
volumes, executando protocolos precisos e totalmente automatizados, com minima intervengao

do usuario, evidenciando sua robustez, confiabilidade e versatilidade operacional.

Uma vantagem notavel do NuPE-Robot reside em sua capacidade de gerenciar reagdes
sensiveis ao tempo com elevado grau de precisdo. Essa caracteristica foi alcancada por meio do
controle baseado em comandos G-code, aliado a uma interface de software intuitiva, que
possibilita a coordenacdo em tempo real das etapas de inje¢do, mistura e detec¢do. Esse nivel
de automagdo aprimora significativamente a repetibilidade e a exatiddo das analises, atributos

essenciais para a execucdo de procedimentos analiticos consistentes e reprodutiveis.

Em sintese, o NuPE-Robot exemplifica o potencial das tecnologias de cddigo aberto e
da impressdo 3D na democratiza¢do do acesso a sistemas analiticos automatizados. Seu baixo
custo, design modular e software flexivel fazem do sistema uma solu¢do escalavel e
personalizavel para diversas aplicacdes analiticas, especialmente em laboratérios com

restri¢des financeiras ou estruturais.

Adicionalmente, o presente trabalho evidenciou a viabilidade de diferentes

configuragdes de detec¢do integradas a propria arquitetura do NuPE-Robot, destacando duas
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abordagens principais: a deteccdo em gota e a detec¢ao na ponteira. A configuracio baseada em
gotas mostrou-se particularmente sensivel aos pardmetros operacionais, uma vez que o volume
da gota, sua estabilidade e 0 modo de formagao influenciam diretamente a reprodutibilidade do
sinal analitico. Nesse contexto, observou-se que o controle preciso do crescimento da gota ¢
essencial para evitar instabilidades, como desprendimento prematuro ou variagdes no volume,

fatores que impactam significativamente a qualidade da resposta analitica.

Por outro lado, a estratégia de deteccdo na ponteira demonstrou-se uma alternativa
robusta e complementar, na qual a propria ponteira atua como compartimento funcional a para
condugdo e a leitura da amostra. Essa configuragdo reduz interferéncias associadas a dinamica
de formagdo da gota livre e contribui para um maior controle espacial da regido de detecgao.
No entanto, verificou-se que a presenca da solucdo na superficie externa da ponteira pode
influenciar a leitura optica, o que demandou ajustes operacionais, como o isolamento da regido
ndo reativa, incluindo o revestimento da ponteira, para garantir que apenas a regido de interesse
fosse monitorada. Em conjunto, essas duas estratégias reforcam a versatilidade do sistema
desenvolvido, permitindo a adaptagdo do modo de deteccdo conforme a natureza da analise e
as exigéncias de sensibilidade, estabilidade e reprodutibilidade, ampliando ainda mais o
potencial de aplicagdo do NuPE-Robot em diferentes cenarios da quimica analitica

automatizada.

Como perspectivas futuras, os resultados obtidos neste trabalho estabelecem uma base
solida para a expansdao do NuPE-Robot como uma plataforma automatizada e multifuncional
para aplicagdes em Quimica Analitica. Nesse contexto, pretende-se ampliar suas capacidades
por meio da integragcdo de novas estratégias de detecgdo, incluindo técnicas eletroquimicas,
colorimétricas e titulométricas, possibilitando o desenvolvimento de métodos analiticos mais
versateis, rapidos e reprodutiveis. Também serdo investigadas novas configuragdes
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instrumentais e diferentes abordagens de automagdo, visando a aumentar a flexibilidade da

plataforma e expandir seu campo de aplica¢do para distintas matrizes e problemas analiticos.

Outra perspectiva importante consiste na continuidade dos estudos envolvendo o sensor
multiespectral AS7343. Embora os resultados obtidos neste trabalho tenham demonstrado seu
potencial para aplicagdes em andlises colorimétricas automatizadas, serdo realizados estudos
mais abrangentes para avaliar seu desempenho sob diferentes condi¢des experimentais,
incluindo investigacdes sobre sensibilidade, seletividade, estabilidade, repetibilidade,
influéncia das condi¢des de iluminagdo, geometrias de detecgdo e resposta colorimétrica frente
a diferentes sistemas cromogénicos. Esses estudos permitirdo caracterizar de forma mais
completa as potencialidades e limitagdes do sensor, além de subsidiar o desenvolvimento de

novas metodologias analiticas baseadas em detec¢do multiespectral de baixo custo.

Além disso, busca-se desenvolver sistemas hibridos capazes de combinar diferentes
modalidades de detec¢do em uma mesma plataforma, permitindo a obtencdo de informagdes
analiticas complementares a partir de uma Unica amostra. A integracdo entre técnicas
colorimétricas, eletroquimicas e titulométricas em um unico sistema automatizado tem
potencial para ampliar significativamente a capacidade analitica da plataforma, possibilitando

a obtengdo de resultados mais robustos e abrangentes.

A aplicagdo dessas estratégias em andlises de interesse forense, ambiental, farmacéutico
e de controle de qualidade, associada aos principios da Quimica Analitica Verde, podera
explorar o potencial da automacgdo e da miniaturiza¢ao na redu¢do do consumo de reagentes,
da geracdo de residuos e do tempo de andlise, aumentando simultaneamente a eficiéncia, a

reprodutibilidade e a confiabilidade dos procedimentos analiticos.
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Dessa forma, o presente trabalho estabelece uma etapa inicial e uma base sélida para o
desenvolvimento de plataformas analiticas automatizadas mais completas e inteligentes,
integrando robotica, sensores, processamento de dados e novas estratégias de deteccdo com
potencial para ampliar as possibilidades da instrumentag@o analitica de baixo custo e contribuir

para a democratizagdo do acesso a automagao laboratorial.
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