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A. DADOS DA DISCIPLINA



DADOS DA DISCIPLINA
Universidade de Sao Paulo

Unidade: 88 - EEL
Disciplina: LOQ4001 - Analise Instrumental
Periodo: 02/08/2019 - 06/12/2019

Creéditos Aula: 4
Carga Horaria Total: 60 h/a
Tipo: Semestral

Sala: 106 — Campus |



INTRODUGAO / DIRETRIZES / RECORDACOES

B. EMENTA



EMENTA

* Objetivos
« Apresentar aos alunos as bases teodricas e
experimentais dos metodos instrumentais

(quantitativos e qualitativos) de uso mais frequentes
na area quimica, incluindo o preparo de amostras e a
criteriosa avaliacao dos resultados analiticos.

Ao final da disciplina, o aluno deve ser capaz de
escolher e aplicar a metodologia mais adequada a
solugcao dos problemas analiticos em geral, assim
como interpretar resultados de analises quimicas.



EMENTA

 Programa Resumido:
— Introducao;
— Preparo de amostras;

— Métodos Espectroanaliticos: UV/Visivel,
Absorcao Atomica, Emissao Atomica,
Infravermelho;

— Métodos Eletroanaliticos: Potenciometria e
Condutimetria;

— Metodos Cromatograficos: Cromatografia a
Gas e Cromatografia Liquida de Alta Eficiéncia.



EMENTA

* Programa

* 1) Introducao a Analise Instrumental:
Correlacao entre métodos analiticos
instrumentais e por via umida. Preparo
de amostras em meio solido e em
meios liquidos aquosos € nao aquosos.
Solubilizagao, digestao, fontes de
energia aplicadas ao preparo,
estabilizacao de amostras.



EMENTA

c 2) Introducao aos Metodos
Espectroanaliticos: Natureza da energia
radiante. Espectro eletromagnéetico. Interacao
da radiacao com a materia. Absorgcao
seletiva. Absortividade. Lei de Beer-Lambert.
Curvas analiticas.



EMENTA

* 3) Introducao a Espectrofotometria:
No UV/Visivel. Instrumentacao.
Aplicacoes e interpretacao de
resultados. Determinacoes simultaneas.
Parte Experimental.
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EMENTA

* 4) Introducao as Espectrometrias de
Absorcao e de Emissao Atomicas:
Instrumentacao. Interferéncias. Origem
do espectro de emissao atomica.
Fontes de atomizacao e de excitacao.
Calibracao. Aplicacbes e interpretacao
de resultados. Parte Experimental.
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EMENTA

« 5) Introducao a Espectroscopia no
Infravermelho: Instrumentacao.
Interpretacao de espectros. Aplicacoes. Parte
Experimental.

6) Introducao aos Metodos
Eletroanaliticos: Potenciometria e
Condutimetria. Instrumentacdo. Metodos
diretos e indiretos. Aplicacoes e interpretacao
de resultados. Parte experimental.
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EMENTA

« 7) Introducao aos Metodos
Cromatograficos: Conceitos basicos dos
metodos de separacao. Fases movel e
estacionaria. Cromatografia planar em papel
e em camada delgada. Cromatografia em
coluna. Cromatografia a gas e cromatografia
liquida de alta eficiéncia. Instrumentacao.
Aplicacoes e Interpretacao de resultados.
Parte Experimental.
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EMENTA

* Avaliacao
 Método:

— A avaliacao da disciplina sera feita por
meio de avaliacoes escritas individuais
(provas) e avaliacoes de atividades em
grupo (relatorios das aulas praticas
e/ou trabalhos escritos e/ou
apresentacoes de seminarios).
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EMENTA

* Critério

— A Meédia Final (MF) sera calculada pela
media entre todas as avaliacoes
realizadas durante o semestre, sendo o
conjunto das avaliacoes individuais
correspondentes a 75% da composicao
de MF e o conjunto das avaliacoes em
grupo correspondentes a 25% da
composicao de MF. Sera aprovado o
aluno que obtiver MF maior ou igual a
cinco e frequéncia minima de 70% no
semestre.



EMENTA

« Norma de Recuperacao
* No periodo de Recuperacao havera horario

previamente definido para resolugcao de duvidas e
sera realizada uma avaliacao escrita individual
(Prova da Recuperacao = PR), com conteudo de
todos os topicos apresentados na disciplina durante
O semestre.

A Nota de Recuperacao (NR) sera dada pela media
aritmetica entre a Méedia do Semestre (MF) e a Prova
da Recuperacao (PR), sendo considerado aprovado
o aluno que obtiver NR maior ou igual a cinco.
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C. PROGRAMAGAO DAS AULAS

22



PROGRAMACAO DAS AULAS

012 Aula - Introducéao / Diretrizes / Recordacgdes (Aula Teodrica)
022 Aula - Preparo de Amostras (Aula Teorica)

032 Aula - Métodos Eletroanaliticos (Aula Teorica)

042 Aula - Métodos Espectrométricos (Aula Tedrica)
052 Aula - Medida de pH (Aula Pratica)

06° Aula - Medida de Condutividade (Aula Pratica)
072 Aula - Medida de UV-Vis (Aula Pratica)

082 Aula - FT-IR / AE (Aula Teorica)

092 Aula - 12 FT-IR / AE (Aula Pratica)

10? Aula - 12 Avaliacao (Matéria Dada)

112 Aula - RMN/EM (Aula Tedérica)

122 Aula - RMN (Aula Pratica)

132 Aula - Cromatografia (Aula Teorica)

142 Aula - Absor¢ao e Emissao Atémica (Aula Teorica)
152 Aula - 22 Avaliacao (Matéria Toda)
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PROGRAMACAO DAS AULAS

OBSERVAGOES:

Aulas Praticas: 25% da Média Final
Avaliacoes: 75% da Media Final

Data da Recuperacao: 1° Terca Feira do
Periodo de Recuperacao.
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ANALISE INSTRUMENTAL

D. INTRODUGCAO / DIRETRIZES /| RECORDACOES
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INTRODUCAO / DIRETRIZES /| RECORDACOES

1. TECNICAS, METODOS, PROCEDIMENTOS E
PROTOCOLOS

2. PRINCIPAIS METODOS E TIPOS DE ANALISES
3. EXPRESSAR A CONCENTRACAO

4. APLICACAOES DA ANALISE INSTRUMENTAL
5. IMPORTANCIA DA ANALISE INSTRUMENTAL
6. TERMOS COMUNS

7. METODOS ANALITICOS QUANTITATIVOS

8. ETAPAS ENVOLVIDAS NUMA ANALISE
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1. TECNICAS, METODOS,
PROCEDIMENTOS E PROTOCOLOS

(DIFERENCAS ENTRE)
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1. TECNICAS, METODOS, PROCEDIMENTOS E PROTOCOLOS
- TECNICAS: & um principio quimico ou fisico que pode
ser usado para analise de uma amostra.
— Exemplos: Espectrometria (Absorcao), Titulometria.

- METODO: é a aplicacdo de uma técnica para
determinacao de um analito especifico em uma matriz
especifica.

— Exemplo: Determinacdo de teor de vitamina C em
suplementos vitaminicos por titulometria de o6xido-
reducao.
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1.TECNICAS, METODOS, PROCEDIMENTOS E PROTOCOLOS

PROCEDIMENTO: € um conjunto de diretivas escritas,
que detalnam como aplicar um meétodo para uma
amostra particular, incluindo informagcdes sobre
amostragem adequada, eliminacao de interferéncias e
validacao dos resultados.

— Exemplo: determinacdo de vitamina C segundo o
procedimento do Instituto Adolfo Lutz.

PROTOCOLO: € um conjunto de orientagcbes escritas,
que detalham um procedimento que deve ser seguido
para aceitacao da analise pelo organismo oficial que
estabeleceu o protocolo.

— Exemplo: determinacao de um medicamento
segundo procedimento da farmacopéeia brasileira.
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1. TECNICAS, METODOS, PROCEDIMENTOS E PROTOCOLOS
- EXEMPLOS:

-

TECNICA ESPECTROSCOPIA DE ABSORCAO
ATOMICA COM FORNO DE GRAFITE
Pb Pb Pb
METODOS <ol agua sangue

|

PROCEDIMENTOS ASTM

PROTOCOLOS

APHA - AMERICAN PUBLIC HEALTH ASSOCIATION
ASTM - AMERICAN SOCIETY FOR TESTING MATERIAIS
EPA - ENVIRONMENTAL PROTECTION AGENCY
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2. PRINCIPAIS METODOS E TIPOS
DE
ANALISES

31



2. PRINCIPAIS METODOS E TIPOS DE ANALISES

Meéetodo Analise
Classico
-Gravimetria
-Volumetria
Opticos

-Espectroscopia de Emissao
-Espectroscopia de Absorcao
-Turbidimetria

-Nefelometria

-Polarimetria

-Refratometria
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2. PRINCIPAIS METODOS E TIPOS DE ANALISES

e Método
 Eletroanaliticos

Analise

-Condutimetria
-Potenciometria
-Amperometria
-Coulometria
-Polarografia
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2. PRINCIPAIS METODOS E TIPOS DE ANALISES

Método
Outros
(Sofisticados)

Analise

-Ressonancia Magnética Nuclear (RMN)
-Espectrometria de Massa (MS)
-Cromatografia a gas (CG)

-Cromatografia Liquida (HPLC) (CLAE)
-Cromatografia Liquida (ClI)
-Cromatografia Liquida (GPC)
-Condutividade Térmica (TG) (TGA) (DSC)
-Microscopia Eletrénica de Varredura (MEV)
-Microscopia de Forca Atbmica (MFA)
-Raio-X

-Analise Elementar (AE)

-Infravermelho (FT-IR)

-Entre Outros
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3. EXPRESSAR A CONCENTRACAO
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3. EXPRESSAR A CONCENTRACAO

Molaridade (M) = mols do soluto / litro de solucao
Normalidade (N) = equivalente de soluto / litro de
solucao

Massa % (M%) = relacdao de massa x 100% = massa do
soluto / massa da solucao 100%

Parte por Milhoes (ppm) = relagdo de massa x 10° =
massa da soluto / massa da solugao x 10°

Massa por volume (mg/L) = Massa do soluto / litro de
solucao

Molalidade (m) = mols do soluto / massa do solvente
Fracao Molar (X) = mols do soluto / mols total
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3. EXPRESSAR A CONCENTRACAO

% peso (Yom / %m): massa de A/ massa da amostra

% volume (%v | %v): volume de A / volume da
amostra

% pesol/volume (%m / %v): massa de A/ volume da
amostra.

ppm ( parte por milhdo) — mg/L

ppb (parte por bilhao) - ug/L
ppt (parte por trilhdo) - ng/L
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3. EXPRESSAR A CONCENTRACAO

 Exemplo: Ao dizer que em uma solucao
ha 75 ppm de KI (iodeto de potassio), € o
mesmo que dizer que em uma solucao
qualquer de 1 kg em massa ha 75 mg de
Kl diluida nela.

- Exemplo: vocé pode ter tambem ppb,
gue significa 1 parte do soluto / 1 000
000 000 partes da solucao.

38



3. EXPRESSAR A CONCENTRAGCAO (ppm)

ppm«—kqg/L
ppmeg/l
ppm«—kg/m3
ppmMm<—q/m3
ppm«-mag/m3

ppm<«<g/cm3
ppm<«~mqg/L
ppm<«—mag/mL
ppm«-mag/tsp
ppm«ug/ul
ppm«~pg/ul
ppm«ng/ul
ppm<—pa/mL
ppm<—pag/dL
ppm«—ug/mL
ppm«ug/dL
ppm«—uqg/L

1 kg/L = 1000000 ppm

1 g/L =1000 ppm

1 kg/m3 = 1000 ppm

1 ppm =1 g/m3

1 ppm = 1000 mg/m3

1 g/cm3 = 1000000 ppm
1 ppm =1 mg/L

1 mg/mL = 1000 ppm

1 mg/tsp = 5000 ppm

1 ug/uL = 1000000 ppm

1 ppm = 1000 pg/uL

1 ppm =1 ng/uL

1 ppm = 1000000 pg/mL
1 ppm = 100000 pg/dL

1 ppm =1 ug/mL

1 ppm = 100 ug/dL

1 ppm = 1000 ug/L
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3. EXPRESSAR A CONCENTRAGAO (ppm)

ppm«—ngqg/dL
ppm<—ng/ml
ppm«—qg/dL
ppm—mg/dL
ppm«<Ilb/yd3
ppm<«lb/gal (UK)

ppm«—lb/ft3
ppm<«lb/gal (US)
ppm«—0z/in3
ppm«—0z/ft3
ppm«—o0z/yd3
ppm<«ton/yd3
ppm«<Ilbs/in3
Ppm<per
ppm<—ppb
ppm<ppt
ppm«<slug/ft3

1 ppm =100000 ng/dL
1 ppm =1000 ng/ml
1 g/dL = 10000 ppm
1 mg/dL =10 ppm
1 Iblyd3 = 593.27642110147 ppm
1 Ib/gal (UK) = 99776.397913856 ppm
1 Ib/ft3 = 16018.46336974 ppm
1 Ib/gal (US) = 119826.42730074 ppm
1 0z/in3 = 1729994.0439319 ppm
1 0z/ft3 = 1001.1539606087 ppm
1 oz/lyd3 = 37.079776318842 ppm
1 ton/lyd3 = 1307873.3978551 ppm
1 1bs/in3 = 27679904.70291 ppm
1 per = 10000 ppm
1 ppm =1000 ppb
1 ppm =1000000000 ppt
1 slug/ft3 = 515378.81852553 ppm
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3. EXPRESSAR A CONCENTRAGCAO (mg/L)

ma/L—kqg/L
mag/L—q/L
mg/L—kg/m3
myg/L—qg/m3
mg/L—mg/m3
mg/L—qg/cm3
ma/L—maqg/mL
mg/L—mg/tsp

mag/L—ug/ul
mg/L—pg/ul
mag/L—ng/ulL
mag/L—pa/mL
mqg/L—pqg/dL
mag/L—ug/mL
mag/L—ug/dL
mg/L—ug/L

mg/L—nqg/L

1 kg/L =1000000 mg/L

1 g/L=1000 mg/L

1 kg/m3 =1000 mg/L

1 mg/L=1g/m3

1 mg/L =1000 mg/m3

1 g/lcm3 =1000000 mg/L
1 mg/mL =1000 mg/L

1 mgl/tsp = 5000 mg/L

1 ug/uL = 1000000 mg/L
1 mg/L =1000 pg/uL

1 mg/L =1 ng/uL

1 mg/L =1000000 pg/mL
1 mg/L =100000 pg/dL

1 mg/L =1 ug/mL

1 mg/L =100 ug/dL

1 mg/L =1000 ug/L

1 mg/L =1000000 ng/L
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3. EXPRESSAR A CONCENTRAGCAO (mg/L)

mg/L—ng/ml
mg/L—g/dL
mag/L—mqg/dL
mg/L—lb/yd3
mg/L—lb/gal (UK)

mg/L < lb/ft3
mg/L—lb/gal (US)
myg/L—o0z/in3
myg/L—oz/ft3
myg/L—oz/lyd3
mg/L—ton/yd3
myg/L—Ilbs/in3
mg/L—per
myg/L—ppm
myg/L—ppb
myg/L—ppt
mg/L—slug/ft3

1 mg/L =1000 ng/ml

1 g/dL = 10000 mg/L

1 mg/dL =10 mg/L

1 Iblyd3 = 593.27642110147 mg/L

1 Ib/gal (UK) =99776.397913856 mg/L
1 Ib/ft3 = 16018.46336974 mg/L

1 Ib/gal (US) = 119826.42730074 mg/L
1 0z/in3 = 1729994.0439319 mg/L

1 0z/ft3 = 1001.1539606087 mg/L

1 oz/yd3 = 37.079776318842 mg/L

1 ton/yd3 = 1307873.3978551 mg/L

1 Ibs/in3 = 27679904.70291 mg/L

1 per =10000 mg/L

1 mg/L =1 ppm

1 mg/L =1000 ppb

1 mg/L = 1000000000 ppt

1 slug/ft3 = 515378.81852553 mg/L
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4. APLICACOES DA ANALISE

INSTRUMENTAL
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. APLICACOES DA ANALISE INSTRUMENTAL

Determinacao da codmposicao, pureza e
qualidade: matéria prima até o produto
acabado

Controlar e otimizar processos industriais
Controlar impurezas e subprodutos

Assegurar a conformidade com a legislacao
guanto a composicao maxima € minima

Monitorar e proteger o meio ambiente: local
de trabalho, residéncia e natureza

Quantificar e Qualificar
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5. IMPORTANCIA

DA

ANALISE INSTRUMENTAL
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5. IMPORTANCIA DA ANALISE INSTRUMENTAL

QUIMICA: Quimica Organica; Quimica
Inorganica; Fisico- Quimica; Polimeros.
CIENCIA DO MEIO AMBIENTE: Ecologia;
Meteorologia; Oceanografia.

AGRICULTURA: Agronomia; Ciéncias dos
Animais; Ciéncia da Alimentacao;
Horticultura; Ciéncias dos Solos.

GEOLOGIA: Geofisica; Geoquimica;
Paleontologia; Paleobiologia.

BIOLOGIA: Botanica; Geneética;
Microbiologia; Biologia Molecular; Zoologia.

FISICA: Astrofisica: Astronomia: Biofisica.
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5. IMPORTANCIA DA ANALISE INSTRUMENTAL

ENGENHARIA: Eng. Quimica; Eng, Civil:
Eng. Elétrica; Eng. Mecanica; Eng. Materiais;
Eng. Bioquimica.

MEDICINA: Quimica Clinica; Quimica
Medicinal; Toxicologia.

FARMACIA: Analise clinicas; Hematologia;
medicamentos.

CIENCIAS SOCIAIS: Forense; Arqueologia;
Antrapologia.

CIENCIAS DOS MATERIAIS: Metalurgia;
Polimeros.
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5. IMPORTANCIA DA ANALISE INSTRUMENTAL

« ADENDO: A natureza interdisciplinar da
ANALISE INSTRUMENTAL a torna
uma ferramenta vital em laboratorios

industriais, medicos, governamentais e
académicos, entre outros.
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6. TERMOS COMUNS
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6. TERMOS COMUNS

* Analise qualitativa revela a identidade
dos elementos e compostos de uma
amostra.

 Analise quantitativa indica a quantidade
de cada substancia presente em uma
amostra.

* Analitos sao os componentes de uma
amostra a ser determinados.
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INTRODUCAO / DIRETRIZES / RECORDACOES

7. METODOS ANALITICOS

QUANTITATIVOS
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7. METODOS ANALITICOS QUANTITATIVOS

e (Calculamos os resultados de uma analise
quantitativa tipica, a partir de duas medidas.

Uma delas é a massa ou o volume de uma
amostra que esta sendo analisada.

A outra é a medida de alguma grandeza que é
proporcional a quantidade do analito
presente na amostra, como massa, volume,
intensidade de luz ou carga elétrica.

Geralmente essa segunda medida completa a
analise, e  classificamos os métodos
analiticos de acordo com a natureza dessa
medida final.
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7. METODOS ANALITICOS QUANTITATIVOS

« Os metodos gravimeétricos determinam a
massa do analito ou de algum composto
guimicamente a ele relacionado.

 Em um método volumétrico, mede-se o
volume da solucao contendo reagente em
quantidade suficiente para reagir com todo
analito presente.

« Os metodos eletroanaliticos envolvem a
medida de alguma propriedade elétrica,
como o potencial, corrente, resisténcia e
guantidade de carga elétrica.
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7. METODOS ANALITICOS QUANTITATIVOS

« Os métodos espectroscopicos baseiam-se na
medida da Interacao entre a radiacao
eletromagnética e os atomos ou as moléculas do
analito, ou ainda a producao de radiacao pelo
analito.

* Finalmente, um grupo de métodos variados inclui a
medida de grandezas, como razao massa-carga de
moléculas por espectrometria de massas, velocidade
de decaimento radiativo, calor de reacao,
condutividade termica de amostras, atividade Optica
e indice de refracao.



7. METODOS ANALITICOS QUANTITATIVOS

* Fluxograma de uma analise.

r ™
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7. METODOS ANALITICOS QUANTITATIVOS

UMA ANALISE QUANTITATIVA TiPICA

Uma analise quantitativa tipica envolve uma
sequéncia de etapas, mostrada no fluxograma.

Em alguns casos, uma ou mais dessas etapas
podem ser omitidas.

Por exemplo, se a amostra for liquida, podemos
evitar a etapa de dissolucao.

Ou pode ser acrescentada outras etapas.

Estao apresentadas no fluxograma as principais
etapas de uma analise quantitativa.
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7. METODOS ANALITICOS QUANTITATIVOS

ESCOLHA DO METODO

A primeira etapa de uma analise quantitativa
algumas vezes a escolha € dificil e requer
experiéncia, assim como intuicao.

Uma das primeiras questdoes a ser considerada no
processo de selecao € o nivel de exatidao requerido.

Infelizmente, a alta confiabilidade quase sempre
requer grande investimento de tempo.
Geralmente, o método selecionado representa um
compromisso entre a exatidao requerida e o tempo e
recursos disponiveis para a analise.
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7. METODOS ANALITICOS QUANTITATIVOS
« ESCOLHA DO METODO:

« Uma segunda consideracao relacionada com o
fator econbmico € o numero de amostras que serao
analisadas. Se existem muitas amostras, podemos
nos dar o direito de gastar um tempo consideravel
em operagdoes preliminares, como montando e
calibrando Instrumentos e equipamentos e
preparando solucdes padrao.

 Se temos apenas uma unica amostra, ou algumas
poucas amostras, pode ser mais apropriado
selecionar um procedimento que dispense ou
minimize as etapas preliminares.

 Finalmente, a complexidade e o0 numero de
componentes presentes da amostra sempre
iInfluenciam, de certa forma, a escolha do metodo.



INTRODUCAO / DIRETRIZES /| RECORDACOES
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8. ETAPAS ENVOLVIDAS NUMA ANALISE

8.1. Selecao do Método

8.2. Amostragem (outra Aula)
8.3. Tratamento da Amostra
8.4. Medida Analitica

8.5. Relatorio e Resultados
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8. ETAPAS ENVOLVIDAS NUMA ANALISE

* 8.1. Selecao do Método

— Deve ser preciso, exato, sensivel, seletivo
e robusto.

— Analista deve conhecer os detalhes
praticos e seus principios teoricos

— Custo versus numero de amostra

— Complexidade da amostra e a quantidade
de analito presente na amostra
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8. ETAPAS ENVOLVIDAS NUMA ANALISE

+ 8.1. Selecao do Método (Cont.)

 Os métodos podem ser encontrados em livros, manuais
e artigos cientificos

— AOAC (ASSOCIATION OFFICIAL OF ANALYTICAL
CHEMISTRY)

— IUPAC (INTERNATIONAL UNION PURE AND
APPLIED CHEMISTRY)

— ASTM (AMERICAN SOCIETY OF TEST MATERIAL)

— MANUAL DE METODO DE ANALISE DO INSTITUTO
ADOLFO LUTZ

« Standard Methods for the examination of water and
wastewater

— Acesso a base de dados on-line: www.scielo.org
— www.sciencedirect.com
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8. ETAPAS ENVOLVIDAS NUMA ANALISE

8.2. AMOSTRAGEM
8.3. TRATAMENTO DA AMOSTRA
Slide 63 ao 88
(Proxima Aula- Prof. Bruno)
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8. ETAPAS ENVOLVIDAS NUMA ANALISE

« 8.2. AMOSTRAGEM: ¢é a coleta de uma porcao (ou
aliquota) de uma amostra para realizacao de uma
analr )

&
: Redugao do "tamanho” da amostra
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8. ETAPAS ENVOLVIDAS NUMA ANALISE

* 8.2. AMOSTRAGEM: Devera levar a resultados
representativos e reprodutivos.

— Na pratica é estabelecer ou seguir um
protocolo de amostragem apropriado.

— Minimizando as incertezas relacionados a
amostragem (Erros sistematicos ou Erros de
Amostragem).

— Acondicionar as amostras adequadamente
para que se mantenha integra ate o momento
da analise.
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8. ETAPAS ENVOLVIDAS NUMA ANALISE

8.2. Amostragem
* Erros durante na Amostragem
—Contaminacao
—Oxidacao
—Alteracao da Umidade
—Perda de compostos volateis
« 8.2.1.Tipos de Amostras

* Liquidas e gases

— Amostras Homogéneas: qualquer porcao €
representativa, deve realizar a agitacao.
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8. ETAPAS ENVOLVIDAS NUMA ANALISE
« Solidos
— Material Homogéneo: O analito apresenta-
se bem distribuido por toda a amostra. Retirar

pequenas porcoes da amostra e triturar em
almofariz ou moinho.

— Material Heteromogéneo: analito apresenta-
se nao tao bem distribuido por toda a
amostra, a amostra apresenta diferenca
quanto ao tamanho de particulas. Retfirar
pequenas por¢coes da amostra e triturar em
almofariz ou moinho.
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8. ETAPAS ENVOLVIDAS NUMA ANALISE

8.2. Amostragem (Cont.)

8.21. Tipos de amostras: Amostras
heterogéneas

EXx.: Rochas, minérios, minerais, solos e
sedimentos.

Observacoes:

— Podem apresentar diferentes composicoes
em porgoes retiradas ao acaso.

— Cuidados com a amostragem e preparacao
deve ser redobrados.
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8. ETAPAS ENVOLVIDAS NUMA ANALISE

« 8.2. Amostragem (Cont.)

 8.2.1.Tipos de amostras: Amostras heterogéneas

 Deve ser considerado que uma amostra de laboratorio
de 0,1g a 10g pode representar toneladas de material,

exigindo cuidadosa definicao de procedimento de

amostragem e preparacdo para analise.

= =

 OBS.: Os pontos escuros correspondem a determinados
compostos e que nao se distribuem de forma

homogénea.
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8. ETAPAS ENVOLVIDAS NUMA ANALISE

8.3. Tratamento da Amostra (Preliminares) — Moagem
Pulverizacao: Pode ser utilizado logo apos a britagem.
A amostra sera colocada na granulometria desejada.

Manualmente por meio de um grau e um pestilo
(Porcelana, agata, inox, quartzo, etc).
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8. ETAPAS ENVOLVIDAS NUMA ANALISE

« 8.3.Tratamento da amostra (Preliminares)
« EQUIPAMENTOS UTILIZADOS - PRENSA
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8. ETAPAS ENVOLVIDAS NUMA ANALISE

« 8.3. Tratamento da amostra (Preliminares) — moagem
pulverizacao

 EQUIPAMENTOS UTILIZADOS - MOINHO

MOINHO DE BOLA
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8. ETAPAS ENVOLVIDAS NUMA ANALISE

8.3.Tratamento da amostra (Preliminares) — moagem

Amostras gordurosas — EX.: alimentos (Chocolate);
Tecidos biologicos; Analitos organicos (DNAs); analitos
iInorganicos.

Métodologia; PULVERIZACAO POR CRIOGENIA
(aplicavel também a ossos e cabelos)

Equipamento: Moinho criogénico (baixa temperatura N,
Liquido) — moinho de bola em inox com bolas de inox.

MOINHO CRIOGENICO
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8. ETAPAS ENVOLVIDAS NUMA ANALISE

8.3. Tratamento da amostra (preliminares) — moagem
Etapa Final : Peneiracao (escolha da granulometria)

As peneiras podem apresentar granulometria em mesh,
mm e tyler.

Quanto menor o valor emm mm maior o valor em mesh

Exemplos:
80mesh = 0,177/mm = 80tyler
100mesh = 0,148mm = 100tyler
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8. ETAPAS ENVOLVIDAS NUMA ANALISE

« EXEMPLOS DE AMOSTRAGEM
 Agua de rio ou lago (agua superficial)
— Quantos pontos serao amostrados?
— Cada ponto sera amostrado em replicata?

— Qual a quantidade minima de amostra necessaria
para a realizacao das analises de laboratorio?
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8. ETAPAS ENVOLVIDAS NUMA ANALISE

EXEMPLOS DE AMOSTRAGEM

Solidos Particulados e Gases (emissoes
Atmosféricas)

Tipos de coletas:

1)Adicionar filtros que adsorva os analitos
diretamente na fonte

2) Utilizar uma bomba que aspire as emissdoes nho
ambiente, de modo que os analitos fiquem retidos
em um filtro.




8. ETAPAS ENVOLVIDAS NUMA ANALISE
8.2.AMO$TRAGEM: Utensilios para amostragem de

solo Trado de Trado Trado Trado  Pé-de-cote  Trado
rosca calador caneca holandés fatiador

q p pr— D | > em:luz:mEJ

cilindros de solo

adendo fatias de solo
arosca \
Laboratério ‘_@ .




8. ETAPAS ENVOLVIDAS NUMA ANALISE
EXEMPLOS DE AMOSTRAGEM

Materiais solidos ndo pulverizados

/ | Retirada de uma ou mais
porgoes representativas

- Processamento
- Homogeneizagdo (quarteamento)

Obtengdo da amostra laboratorial
(no "tamanho” adequado)
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8. ETAPAS ENVOLVIDAS NUMA ANALISE
« 8.2. AMOSTRAGEM: Acondicionamento da Amostra
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8. ETAPAS ENVOLVIDAS NUMA ANALISE

« 8.2. AMOSTRAGEM : Acondicionamento da Amostra

* Deve evitar que processos fisicos, quimicos e bioloégicos
alterem a composicao da amostra.

PROCESSOS FISICOS PROCESSOS QUIMICOS

Volatilizagdo
Adsorgdo ) em superficies
Difusdo }

Reagdes fotoquimicas
Oxidagoes
Precipitagoes

PROCESSOS BIOLOGICOS
: Biodegradagdo
Reagdes enzimaticas

OBS.: NAO HA COMO MANTER A INTEGRIDE DA AMOSTRA INDEFINIDAMENTE
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8. ETAPAS ENVOLVIDAS NUMA ANALISE

PARAMETRO PRESERVACAO FRASCO VALIDADE
pH e Temperatura - Plastico/vidro Immediatament
(in situ)
Br, CI, F- - Plastico/vidro Até 28 dias
Cl - Plastico/vidro Immediatament
(in situ)
I Refrigeraciao em 4° C Plastico/vidro Até 24 horas
NO;, NO, Refrigera¢io em 4° C Plastico/vidro Até 48 horas
S?- Refrigeracao em 4° C Plastico/vidro Até 7 dias
Adicao de ZnAc e
Na OH em pH=9
Metais dissolvidos Filtrar in situ Plastico 6 mese
Acidificar (pH=2, com HNO,)
Metais totais Acidificar (pH=2, com HNO,) Plastico 6 meses
Cr(Vl) Refrigeracio em 4° C Plastico 24 horas
Hg Acidificar (pH=2, com HNO,) Plastico 28 dias
Carbono organico Refrigeracio em 4° C Plastico ou vidro 28 dias
ambar
PCBs Refrigeracio em 4° C Vidro ou teflon 7 dias para extrair
DBO, DQO Refrigeracio em 4° C Plastico/vidro 48 e 28horas
(Respectivamente)
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- 8. ETAPAS ENVOLVIDAS NUMA ANALISE

TRATAMENTO DA AMOSTRA

O Preparo da Amostra

O objetivo da

tratamento da /_\
amostra é tornar o

. : , DISSOLUCAO DECOMPOSICAO
analito disponivel ey v
para ser medido, A Via Gmida| | Via seca

(od0) nfO rme o | aguecimento | @Luquecimen'l'cj

método analitico —~
escolhido.

' Fusdo alcalina |

EXTRACAO

PEVZAN

Liquido-liquido Jl I Solido-liquido
= | Liquido-sdlido

e S Sl M My N o )

Microondas

"Convencional”
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8. ETAPAS ENVOLVIDAS NUMA ANALISE
TRATAMENTO DA AMOSTRA

r[ ANALITO ]j

Sinal Analitico

Formacgao i i = Variagao de
de precipitado Variagao de Evnlun‘;:an Variagao de Mudancade temperatura
massa de gas volume cor
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8. ETAPAS ENVOLVIDAS NUMA ANALISE

- EQUIPAMENTO PARA DIGESTAO DA AMOSTRA EM
FRASCO ABERTO

 Formas de aquecimento (sistema aberto)

¢~

Chapa de aquecimento

Banhos termostaticos
- sem agitagdo
- com agitagdo

Bloco digestor




Extracdo em fase solida (SPE)

Extracde da Lguide-Liguide ILLE) Extracdo em fase sélida [SPE]

| Extrogdo dy amostira 1. Condicwmnamento da coluna
Aspuosd { MO +agua oo tampdo)
com cerea de 150mi de

solvente orgdnico.

Agitogio

2 Separar & fiscs: isolar 2 Aplcar amostra
solvente orginico - por mpiragio
Reextrmr a fase aquosa duas

veres, combanar os volumes

do solvente orginico ¢

cxirato

A Extragdo dos composios
3 Filirar ¢ secar o solvernte ¢ 1 1w de interesse
extrato orginicos combi-

msdos

4 Evaporar o solvenie

orgdnico 4 Eluigdo seletiva dos
: COPAgss] o

5 Reconstruir em solvente ( S0-500 macrolitros de

adequado solventes)

§

Fonte: Extracdo em (ose solida (SPE), Femando Lisngos

Fonte: Extraciio em fase solida (SPE), Fermando Lancas; 2004



8. ETAPAS ENVOLVIDAS NUMA ANALISE
« EXTRACAO NA FASE SOLIDA

86



- 8. ETAPAS ENVOLVIDAS NUMA ANALISE

- ETAPA 1: EXTRACAO: Os pesticidas e analitos de
interesse devem ser primeiramente extraidos da
amostra de alimento. Esse processo conta com a
combinacao de solventes organicos e varios sais
para separar os analitos das amostras de alimentos

organica

e transforma-los

em

(geralmente acetonitrila)

uma

camada

Mool

| Al
Jl2z '|‘
L:"I:.:=——_—!- -:-:ﬁj
Triture

os frutos e vegetais
| gque serdo analisados

Pese

a amostra triturada

Pacotes de sal
Fawies aimplic) od facoles che ol ol s
ErTaarenio drarin 8 Sk oo

Acrescente

0s sals

Agite

o tubo par 1

rrien e

Centrifugue

o tubo por 5 minutos
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8. ETAPAS ENVOLVIDAS NUMA ANALISE

ETAPA 2: EXTRAGAO DE FASE SOLIDA DISPERSIVA

Uma parte da camada organica da etapa de extracao passa por
uma limpeza feita por SPE dispersiva. Essa etapa remove
seletivamente as interferéncias indesejadas, com lipidios e
pigmentos.

=)

MNossos Tubos nau'l.'mml

Hiossos bubos 30 Neftos: para umma Extratos mais impos
s K o] ot et che et oganche de
At gulicde. o gue medue o naids de Turslo ran
ctomaiogralng

\

/"' ,mm
J.' "I.-' I\.‘I.‘-N-d{\r-'.l .- . e 1

i

Acrescente Agite Centrifugue Analise
o sobrenadante de
procedimento de o tubo do dSPE por . o sobrenadante com CG,
thragéu em um tubo 30 segundos GEIU I HE B ES HPLZ ouw LHPLEC
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8. ETAPAS ENVOLVIDAS NUMA ANALISE

8.4. MEDIDA ANALiTICA
(TIPOS DE ANALISE)
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8. ETAPAS ENVOLVIDAS NUMA ANALISE
MEDIDAS ANALITICAS (TIPOS DE ANALISES)

- Analise elementar: determina-se a quantidade de cada
elemento na amostra, sem levar em consideracao o0s
compostos realmente presentes.

- Analise parcial: determina-se apenas certos constituintes
da amostra.

- Analise completa: determina-se a proporcao de cada
componente da amostra.

- Analise de constituintes - traco: caso especial da analise
parcial, na qual determina-se constituintes que estao

presentes em quantidades muito pequenas.
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8. ETAPAS ENVOLVIDAS NUMA ANALISE

MEDIDAS ANALITICAS (TIPOS DE ANALISES)
Classificacao das analises quimicas de acordo com o
tamanho da amostra

i

Tipo de analise Quantidade de amostra
Macro >0,19
Meso (semimicro) de 10¢a 101 g
Micro de 102 a 104 g
Submicro de 104 a 103 ¢
Ultramicro =10 g
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8. ETAPAS ENVOLVIDAS NUMA ANALISE

MEDIDAS ANALITICAS (TIPOS DE ANALISES)
Classificacao das analises quimicas de acordo
com a proporcao do constituinte

7

Tipo de constituinte Percentagem do constituinte 1
Constituinte principal 1a 100%
Microconstituinte 0,01 a 1%

Traco 102 a 10~ ppm
Microtrago 104 a 10" ppm
Nanotrago 107 a 10-'° ppm
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8. ETAPAS ENVOLVIDAS NUMA ANALISE

MEDIDAS ANALITICAS (TIPOS DE ANALISES)
Definicao de replicas das amostras

* Realizar a analise quimica em réplicas
—Triplicata ou duplicata
—Qualidade dos resultados

—Governo brasileiro (Anvisa) variacao de
ate 20 % do valor declarado pelo rotulo
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8. ETAPAS ENVOLVIDAS NUMA ANALISE

MEDIDAS ANALITICAS (TIPOS DE ANALISES)

PREPARO DE SOLUCOES: ALTERACOES
FISICAS E QUIMICAS

* Analises quimicas sao realizadas com
solucoes das amostras.

* Solvente deve dissolver a amostra nao
levar a perda ou alterar o analito.

* Tratamentos com solucoes agquosas de
acidos fortes, bases fortes, agentes
oxidantes, agentes redutores.

94



8. ETAPAS ENVOLVIDAS NUMA ANALISE

MEDIDAS ANALITICAS (TIPOS DE ANALISES)
Eliminacao de interferentes
*Sa0 compostos que Impedem a
determinacao direta do analito e que causam
erro na analise.
O metodo analitico deve ser especifico,
porem muitos metodos sao seletivos para um
grupo especifico de ions ou moléculas.
Eliminacao de interferentes sao:
precipitacao seletiva, mascaramento,
oxidacao (reducao) seletiva, extracao com
solvente, troca iOnica, cromatografia e reacao
de derivatizacao
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ANALISE ELEMENTAR

PLANO DE AULA

— E.1.INTRODUCAO

— E.2. INDICE DE DEFICIENCIA DE HIDROGENIO (IDH)
— E.3. APARELHO DE ANALISE ELEMENTAR

— E.4. MANUTENCAO E MATERIAIS

— E.5. APLICAGOES.

— E.6. BIBLIOGRAFIA
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ANALISE ELEMENTAR

E.1. INTRODUCAO
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INTRODUGCAO

Formula Percentual

Indica a porcentagem, em massa, de cada elemento
gue constitui a substancia

A Lei das Proporcoes Constantes criada pelo
quimico J. L. Proust diz que “a proporcao em

massa das substancias que participam de uma

reacao e que sao produzidas nesta é constante”.

Essa lei mostra também que os elementos que
compoem uma substancia pura sao sempre os
mesmos e eles aparecem numa proporcao
definida.
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INTRODUGCAO

Formula Percentual

Isso significa que “cada elemento quimico sempre
ira constituir com uma porcentagem definida (em
massa) uma dada substancia’.

A formula percentual indica exatamente isso, a
massa de cada elemento quimico presente em
100 partes de massa de uma substancia.

Isso quer dizer que em 100 g de uma substancia
pura e ela possuir 80 g do elemento carbono e 20 g
do elemento hidrogénio, entao, podemos concluir
que ha 80% de carbono e 20% de hidrogeénio,
sendo a formula percentual dessa substancia igual
a C80%H20%.
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INTRODUGAO

e Formula Percentual

- E possivel determinar essa composicdo centesimal a
partir de qualquer massa da substancia.

« Um exemplo mais dificil que o anterior, como uma
massa maior de amostra e uma quantidade grande de
elementos quimicos, podem-se utilizar dois caminhos
para se descobrir a formula percentual. Um caminho é
por regra de trés, o outro € usando a seguinte
formula:

% DE MASSA DO ELEMENTO =

MASSA DO ELEMENTO NA AMOSTRA X 100%}
MASSA TOTAL DA AMOSTRA )
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INTRODUGCAO

e Formula Percentual

- Exercicio 1: O acido oxalico (etanodidico) inibe a
absorcao de calcio pelo organismo e ¢é
encontrado no chocolate. Assim, a crianca que
toma somente achocolatado nao aproveita o
calcio que o leite oferece e, em longo prazo, pode
apresentar deficiéncia desse mineral.

« A decomposicao de 9,0g de acido oxalico
produziu: 0,2 g de hidrogénio, 2,4 g de carbono e
6,4 g de oxigénio. Determine a féormula percentual
do acido oxalico?
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INTRODUGAO

 Formula Percentual
 Resolucao do Exercicio 1:

« Para determinar as porcentagens de cada
elemento na amostra, vamos primeiro pelo
metodo que utiliza a formula:

* Assim, usa-se a formula para cada elemento:

% de carbono = 2,4g/9,0g X 100%= 26,67 %

% de hidrogénio = 0,29/9,0g X. 100% = 2,22%

% de oxigénio = 6,49/9,0g X 100% = 71,11%

Assim, a formula centesimal pode ser
expressa por: Cyg 679.H; 229, 071,119,
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INTRODUGAO

Formula Percentual (Regra de trés)

Cont. Exercicio 1: O outro caminho que poderia
ser seguido seria por regra de trés, tomando uma
amostra de 100 g:

Massa de Carbono (C)

9,0g (Ac. Oxalico) = 2,49gde C

100 g — X

3( C26 ,67g de C em 1009 de amostra ou 26,67%
&

Massa de Hidrogénio (H)

9,0g (Ac. Oxalico) = 0,2gde C

100g = X

)I-(I 2,22g de H em 1009 de amostra ou 2,22% de
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INTRODUGCAO

Formula Percentual (Regra de trés)
Cont. Exercicio 1:

Massa de Oxigénio (O):

9,0g (Ac. Oxalico) = 6,4g de O
1009 = X

« X=71,11gde O em 100g de amostra ou 71,11% de O.

Obs.:

Geralmente, a partir da formula percentual,
obtém-se as outras formulas quimicas, como a
formula molecular.

Entretanto, pode ocorrer de termos a formula
molecular e, a partir dela, descobrirmos a formula
percentual.
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INTRODUGCAO

 Féormula Percentual (Através da Formula
Molecular)

« Exercicio 2: O metano, conhecido como gas dos
pantanos, € oriundo da decomposicao de matéria
organica e possui formula molecular igual a CH,.

« Sabendo que a massa atdbmica do carbono é igual a
12 e que a massa atomica do hidrogénio é igual a
1, temos que a Massa Molecular (MM) da molécula
de metano € igual a 16, como mostra os calculos
abaixo:

« MM (CH,): C 1 X 12 = 12
H 4 X 1 = 4
Somando MM (CH,) =16
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INTRODUGAO
Formula Percentual
Exercicio 2: (Cont.)

Assim, basta realizar a regra de trés ou usar a
formula dada anteriormente:

% de Carbono:

169 = 100%
129 = X
X =75% de C

% de Hidrogénio:

16 - 100%
4 g — X
X =25% de H.

Formula percentual do metano: C75%H25%.
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ANALISE ELEMENTAR

E.2. INDICE DE

DEFICIENCIA DE

HIDROGENIO

(IDH)
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INDICE DE DEFICIENCIA DE HIDROGENIO (IDH)

Indica a auséncia ou a presenca de
ligacoes duplas, triplas ou anéis na
estrutura molecular dos compostos
organicos, tem sido, muitas vezes,
denominado de indice de insaturacao
(ou grau de insaturacao), o que, de
fato ndo corresponde a realidade.
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INDICE DE DEFICIENCIA DE HIDROGENIO (IDH)

Por exemplo, tanto os alcenos como os
ciclo-alcanos tém dois hidrogénios a
menos que 0s hidrocarbonetos
aciclicos saturados de formula C_H,,..,.

Porem no caso dos alcenos o numero
menor de hidrogénios se deve a
presenca de uma ligacao dupla
carbono-carbono, enquanto que nos
ciclo-alcanos, o motivo €é a sua
estrutura ciclica.

110



INDICE DE DEFICIENCIA DE HIDROGENIO (IDH)

Indice de Deficiéncia de Hidrogénio (IDH)

IDH = C — (H/2) + (N/2) —(X/2) + 1

C = N2 de atomos de Carbono;
H = N2 de atomos Hidrogénio

N = N2 de atomos de Nitrogénio
X = N2 de atomos de Halogénios
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INDICE DE DEFICIENCIA DE HIDROGENIO (IDH)

EXERCICIO.1:

O Indice de Deficiéncia de Hidrogénio para a
formula molecular CgH,,NOCI, é:?

a)1;b)2;¢)3;d)4;e)5

RESPOSTA DO EXERCICIO 1:
Sabe-se que o IDH=(C -M/2) + T/2 - 1
IDH =8 -(11/2) + (1/2) - (2/2) +1 =3
IDH= 3-5,5§+0,5-1+1=3
Alternativa c é a correta
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ANALISE ELEMENTAR

E.3. APARELHO DE ANALISE ELEMENTAR
(FUNCIONAMENTO)
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APARELHO DE ANALISE ELEMENTAR

« A Analise Elementar é uma técnica para
determinacao das porcentagens de carbono,
hidrogénio, nitrogénio, enxofre e oxigénio em
uma amostra. Seu funcionamento € baseado no
metodo de Pregl-Dumas, em que as amostras sao
sujeitas a combustao em uma atmosfera de
oxigénio puro, € 0s gases resultantes dessa
combustao sio quantificados em um detector TCD
(detector de condutividade térmica)

« Suas principais aplicacbes envolvem o estudo de
amostras liquidas e solidas, resultantes de
sinteses organicas e formacao de complexos,
sintese de polimeros, amostras geologicas,
ambientais e derivados de petroleo, entre outras.
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APARELHO DE ANALISE ELEMENTAR
APARELHO DE ANALISE ELEMENTAR
PE 2400 CHNS
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APARELHO DE ANALISE ELEMENTAR

ESQUEMA DO APARELHO DE
ANALISE ELEMENTAR (CHN)

T

COLUNA

£| R SEPARACAO
CAMARA DE X 5
COMBUSTAO I U
D C INTEGRADOR
C A REGISTRADOR
INTRODUCAO A|
DA AMOSTRA
ENCAPSULADA DCT CxHyNzOs
E PESADA

DETECTOR
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APARELHO DE ANALISE ELEMENTAR
ESQUEMA DE FUNCIONAMENTO DO APARELHO DE AE

He

02

1

Valvula A Combustio
2
Valwvula B .

Vilwula H

Fedugao —
Filtro "
Vallwula D
Valwvula E
Coluna Admbiente
Ualwula & >

CHmara
densor
de w— [ Ide |
Pressio Mistura N
3 B
Valvulas =R o
[ F
— =1 M/F

8

Detector

T
wnile

117



APARELHO DE ANALISE ELEMENTAR

FUNCIONAMENTO DAS VALVULAS
-As Valvulas : A,B,D,E,F,H (normalmente fechadas)
-Valvula C (normalmente aberta)
-Valvula G = Valvula GSV
OBSERVACOES

A valvula C do hélio esta sempre aberta quando o
aparelho esta no standby para purgar a coluna.

* Quando a valvula GSV esta na posicao “A” o gas sai
para o ambiente.

* Quando a valvula GSV esta na posicao “B” o gas sai
para a coluna e vai para o detector.

« IMPORTANTE: Nunca aquecer o detector ligado
(quente) sem passar gas hélio.
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APARELHO DE ANALISE ELEMENTAR

TUBOS DE COMBUSTAO E REDUCAO
TUBO DE ENTRADA
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APARELHO DE ANALISE ELEMENTAR
- SEPARACAO DOS GASES (NA COLUNA)

SEPARAGAO DOS GASES
N, + CO, + H,0 + SO,

N, + CO, + H,0 S

N, + CO, H

Entrada purga (gas Puros)
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APARELHO DE ANALISE ELEMENTAR

SEPARACAO DOS GASES

Sinal N, = Leitura N, — Gas de Arraste
Sinal do C = Leitura C — Leitura do N,
Sinal do H = Leitura H — Leitura do C
Sinal do S = Leitura do S — Leitura do H
O oxigénio faz por diferenca
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APARELHO DE ANALISE ELEMENTAR

CALCULOS

Descreve os meétodos de calculos usados pelo
analisador elementar PE 2400CHN para converter
medir e separar os gases (CHNS)

Serao mostrados os calculo utilizado para determinar
o valor do branco, os valores do fator K e o valor
teorico do peso em porcentagem para cada amostra
corrida.

O analisador elementar PE 2400CHN utiliza um
metodo de combustao para converter os elementos
medidos (CHNS) em gases simples. Os gases sao
entdo medidos como uma funcdo de condutividade
termica.
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APARELHO DE ANALISE ELEMENTAR

CALCULOS

Em primeiro lugar um padrao conhecido € analisado
para calibrar o analisador em microgramas. O fator
de calibracao € entdo usado para determinar
iIncognitas.

Toda a quantificacdo € realizada com base em
porcentagem de peso, usando uma tecnica
gravimeétrica.

O sistema usa uma abordagem cromatografica
frontal de onda estavel para separar os gases
medidos. Esta abordagem separa uma mistura
homogeneizada continua de gases atraves de uma
coluna cromatografica.
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APARELHO DE ANALISE ELEMENTAR
» CALCULOS

« A medida que os gases eluem, cada
gas se separa como um passo de
estado estacionario, com cada gas
subsequente adicionado ao anterior.
Consequentemente, cada passo torna-
se a referéencia para o sinal
subsequente (Ver slide [120] do
esquema de separacao dos gases).
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APARELHO DE ANALISE ELEMENTAR

Calculo do Branco

-As corridas em branco sao realizadas
através de frascos vazios colocados no
analisador.

-Valores em branco sao usados para fazer a
correcao necessaria para os calculos dos
elementos a serem determinados.

-Tambem sao utilizados para determinar
concentracobes muito baixas, ou para
determinar a auséncia de um elemento.
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APARELHO DE ANALISE ELEMENTAR

e Calculo do Branco

« -Os valores de branco que sao
determinados apos uma corrida de amostra
(uma determinacao do fator K ou corrida de
amostra) sao usados para os calculos. Isto é
porque as corridas em branco sao
determinadas depois de uma corrida de
amostra para excluir qualquer memoria de
gas anterior.

e -Quando vocé faz «corrida de branco
alternado com amostras, o sistema calcula os
valores em branco.
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APARELHO DE ANALISE ELEMENTAR

 Calculo do fator K

* O fator K, ou o fator de calibracao do
detector, € determinado quando um
padrao conhecido é analisado para
calibrar o analisador em termos de
microgramas de carbono, hidrogénio,
nitrogénio ou oxigénio. Este fator de
calibracao € usado para determinar
iIncognitas.
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APARELHO DE ANALISE ELEMENTAR

(Calculo do valor de K)
Pular os Slides 128 - 135
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APARELHO DE ANALISE ELEMENTAR

 Um branco é definido como segue:

— Nitrogénio Branco (NB) =
Leitura do Nitrogénio — Hidrogénio zero

— Carbono Branco (CB) =
Leitura do Carbono - Leitura do Nitrogénio

— Hidrogénio Branco (HB) =
Leitura do Hidrogénio - Leitura do Carbono
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APARELHO DE ANALISE ELEMENTAR

Fator K do Nitrogénio (NK)

Calculo do fator K (NK) = [(NR — BZ) — NB] x 100
. SW x N M; em %
 Onde:

. NR = Leitura do Nitrogénio

. BZ = Zero (Purga)

. NB = Nitrogénio Branco

. SW = Massa da Amostra (ug)

. N M, = Massa Teorica do Nitrogénio
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APARELHO DE ANALISE ELEMENTAR

Fator K do Carbono (NC)

Fator K do Carbono = [(CR - NR)-CB] x 100
SWxC M;em %

Onde:
CR = Leitura do Carbono
NR = Leitura do Nitrogénio
CB = Carbono Branco
SW = Massa da Amostra (ug)
C M; = Massa Teorica do Carbono
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APARELHO DE ANALISE ELEMENTAR

Fator K do Hidrogénio (HK)

Fator K do Hidrogénio = [(HR — CR) — HB] x 100
SWxHM:em %

Onde:
HR = Leitura do Hidrogénio
CR = Leitura do Carbono
HB = Hidrogénio Branco
SW = Massa da Amostra (ug)
H M; = Massa Teodrica do Hidrogénio

OBS: Nos calculos acima, SW = peso da amostra
do padrao analitico.
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APARELHO DE ANALISE ELEMENTAR

Calculo da Amostras
% em peso do Nitrogénio = [(NR-BZ)-NB] x 100
SW x NKF

Onde:
NR = Leitura do Nitrogénio
BZ = Zero (Purga)
NB = Nitrogénio Branco
SW = massa da Amostra (ug)
NKF = Fator K do Nitrogénio
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APARELHO DE ANALISE ELEMENTAR

Calculo da Amostra
% em peso o Carbono [(CR-NR]-CB] x100
SW x CKF

Onde:
CR = Leitura do carbono
NR = Leitura do Nitrogénio
CB = Carbono Branco
SW = massa da Amostra (ug)
CKF = Fator K do Carbono
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APARELHO DE ANALISE ELEMENTAR

Calculo da Amostras

% em peso do Hidrogénio [(HR-CR]-HB] x100
SW x HKF

Onde:
HR = Leitura do Hidrogénio
CR = Leitura do Carbono
HB = Hidrogénio Branco
SW = massa da Amostra (ug)
HKF = Fator K do Hidrogénio
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ANALISE ELEMENTAR

E.4. MANUTENCAO
E
MATERIAIS
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MANUTENCAO E MATERIAIS

Tempo meédio de vida util dos materiais AE

Tubo de reducao 500 corridas

Tubo de combustao 500 corridas

Gas Nitrogénio alta pureza (7m?3) 1000 corridas
Gas Argbnio alta pureza (7m3) 1000 corridas
Gas Hidrogénio alta pureza (7m3) 1000 corridas
Gas hélio de alta pureza (7m3) 1000 corridas
Gas Oxigénio alta Pureza (7m3) 1000 corridas
Coluna Cromatografica 4000 corridas

Detector Indeterminado
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MANUTENCAO E MATERIAIS
Reagentes de reposicao das colunas (Comb./Red.)

Cobre mais (+) (4549) 03 unidades
Vanadato de Prata (409) 03 unidades
Tungstato de Prata (100g) 03 unidades
Oxido de Magneésio (100g) 03 unidades
EA-1000 (509) 03 unidades
Materiais para reposicao
Tubo de reducao 05 unidades
Tubo de combustao 05 unidades
Vial receptacles 05 unidades

La de vido (1Kg) 01 unidade
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MANUTENCAO E MATERIAIS
Materiais para reposicao

Capsula de aluminio (4ul) 2000 unidades
Capsula de aluminio (30ul) 2000 unidades
Seringa 10yl 10 unidades
Dessecador 5 unidades
Padroes

Acido Benzoico (109) 1unidades
Acetanilida (10g) 1unidades
Ciclohexanona (10g) 1Tunidades

2,4-dinitrofenilhidrazona (109) 1Tunidades
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MANUTENCAO E MATERIAIS

Equipamentos necessario para o funcionamento
Bomba de alto vacuo 103 mmHg (01 Unidade)

Balanca de precisao 5 casas apos a virgula (01
Unidade)

Estufa de secagem (01 unidade)

Forno de microondas (01 Unidade) ou mufla
Pinca pequena (03 Unidadses

Tesoura (O1 Unidade)

Bequer grande (06 Unidades)

Forma de Inox (02 Unidade)

Forma de Plastico (04 unidades)

Lixo para descarte de reagente (02 unidades)

140



MANUTENCAO EMATERIAIS

Reagentes necessario para limpeza (Unidades = litros)
Acetona, PA (12 unidades)

Hexano, PA (06 unidades)

Acetato de Etila, PA (06 unidades)

Diclorometano, PA ( 12 Unidades)

DMF (2 unidades)

Dimetil sufoxido ( 02 unidades)

Alcool etilico (06 unidades)
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ANALISE ELEMENTAR

E.5. APLICACOES
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APLICACOES

. APLICACOES

—Em todas as amostras puras que
necessitam saber sua composicao quimica
(Féormula Minima) e que contenham os
elementos (C, H, N, S, O).
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ANALISE ELEMENTAR

E.6. BIBLIOGRAFIAS
 (VER BIBLIOGRAFIA NA EMENTA)
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INTRODUGAO / DIRETRIZES / RECORDACOES

ATE A PROXIMA AULA
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