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QUI-129 —- LABORATORIO DE ANALISE INSTRUMENTAL
1° Semestre / 2020

ROTEIRO DE LABORATORIO

Espectrofotometria

Preparo do aparelho
a) Ligar o espectrofotdmetro na tomada (VERIFICAR A VOLTAGEM CORRETA);
b) Esperar 15 minutos para estabilizar a lampada;
c) Escolher o0 modo absorvancia;
d) Colocar a cubeta contendo agua destilada no compartimento de leitura e clicar AUTOZERO;
e) Colocar a cubeta contendo o complexo no equipamento e realizar a leitura de absorvancia.

> PRATICA 1: Determinacdo de cobre (II) por colorimetria visual e
espectrofotometria

Colorimetria visual

a) Preparar 6 balGes volumétricos de 10,00 mL usando diferentes volumes da solucéo estoque de cobre (11) 2000
mg L com concentragdo variando de 100 a 600 mg L™;

b) Acrescentar solucdo de amoénia em cada baldo volumétrico no mesmo volume de padrdo de cobre (1)
adicionado. Diluir com &gua destilada até completar 10,00 mL;

¢) Marcar os tubos de ensaio igualmente aos bal®es e transferir a solugdo do complexo preparada para cada um dos
respectivos tubos;

d) Preparar a amostra desconhecida transferindo 1 mL para um baldo volumétrico de 10,00 mL e adicionando 2 mL
da solucéo de amonia. Diluir com dgua destilada até 10,00 mL (em triplicata);

e) Comparar a coloracdo apresentada pela solugcdo da amostra com as dos padrBes preparados e estimar a
concentragdo do cobre (11) na amostra analisada.

Espectrofotometria

a) Utilizar o padréo 4 para tracar o espectro de absorcdo do complexo de cobre (1) com amonia. Ler os valores de
absorvancia do complexo variando o comprimento de onda de 400 a 700 nm;

Comprimento de onda / nm Absorvéncia
400
420
440
460
480
500
520
540
560
580
600
620
630
640
660
680
700

b) Selecionar o comprimento de onda onde a absorvancia € maxima;
¢) Medir os valores de absorvancia dos 6 padrdes preparados anteriormente usando o comprimento de onda de
maxima absorc¢ao;



d) Medir o valor de absorvancia da amostra preparada anteriormente.
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Padréo Volume da solucéao [Cu(11)] / mmol L Absorvancia
estoque de Cu(ll) / mL

1 0,50

2 1,00

3 1,50

4 2,00

5 2,50

6 3,00
Amostra 1 1,00
Amostra 2 1,00
Amostra 3 1,00

Questdes:

1) Determine visualmente a concentracdo de cobre na amostra analisada.
2) Construa o espectro de absorcdo do complexo cobre-amonia e determine o comprimento de onda de maxima

absorgéo.

3) Construa a curva analitica e determine a absortividade molar do complexo estudado.
4) Determine a concentracdo de cobre usando a curva analitica e compare com o resultado obtido visualmente.

> PRATICA 2 e 3: Propriedades colorimétricas desejaveis e indesejaveis

2

2. Sistema Fe(lll)-tiocianato

Espectro de absorcéo

a) Pipetar 600 pL da solucgdo estoque de Fe(l11) para um baldo de 10,00 mL;

b) Acrescentar 400 pL da solugdo de NH,SCN 0,30 mol L,
c) Agitar e completar o volume do baldo com agua destilada;

d) Ler os valores de aborvancia do complexo Fe(l11)-tiocianato variando o comprimento de onda de 400 a 560 nm.

Efeito do tempo

Comprimento de onda / nm

Absorvancia

410
420
440
460
500
510
520
540
560
580
600

a) Usar a solugdo prepara no item anterior para estudar o efeito do tempo na estabilidade do complexo Fe(l1)-

tiocianato;

b) Ler a absorvancia em intervalos regulares de 5 minutos por um periodo de 20 minutos.

Tempo / min

Absorvancia

0
5
10
15
20

Efeito do volume de complexante (tiocianato)
a) Preparar 6 baldes volumétricos de 10,00 mL usando 600 pL da solugdo estoque de Fe(lll);
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b) Acrescentar diferentes volumes (de acordo com a tabela abaixo) de NH4SCN 0,30 mol L com o auxilio de uma
micropipeta;

c) Agitar e completar o volume do baldo com agua destilada;

d) Ler os valores de absorvancia do complexo Fe(l11)-tiocianato para cada baldo volumétrico.

Volume de NH4SCN / pL Absorvéancia
100
200
400
800
1600
3200

Efeito do pH do meio complexante

a) Preparar 5 bal®es volumétricos de 10,00 mL usando 600 pL da solugdo estoque de Fe(lll);

b) Acrescentar 400 pL da solugdo de NH,SCN 0,30 mol L,

c) Acrescentar nos baldes; 50 pL HClcone; 50 pL HCI 0,10 mol L% 0; 20 pL e 100 uL de NaOH 2 mol L7,
respectivamente;

d) Agitar e completar o volume do baldo com &gua destilada;

e) Medir o pH de cada um dos bal&es;

d) Ler os valores de aborvancia do complexo Fe(ll1)-tiocianato variando o pH do meio.

W
=

do pH Absorvancia

O wN -

3. Sistema Fe(l11)-1,10-fenantrolina

Espectro de absorcéo

a) Pipetar 400 pL da solugdo estoque de Fe(l11) para um baldo de 10,00 mL;

b) Acrescentar 100 pL de hidroxilamina (NH2OH.HCI) 10 % (m/v) e agitar para reduzir o Fe(lll) para Fe(ll);

c) Acrescentar 200 pL de acetato de sédio 2 mol L e 200 pL de 1,10-fenantrolina 0,30 % (m/v);

d) Completar o volume do baldo com agua destilada e homogeneizar;

e) Ler os valores de aborvancia do complexo [Fe(o-phen)s]?* variando o comprimento de onda de 400 a 560 nm.

Comprimento de onda / nm Absorvancia
410
420
440
460
500
510
520
540
560
580
600

Efeito do tempo
a) Usar a solucdo prepara no item anterior para estudar o efeito do tempo na estabilidade do complexo [Fe(o-
phen)s]*";
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b) Ler a absorvancia em intervalos regulares de 5 minutos por um periodo de 20 minutos.

Tempo / min Absorvancia
0
5
10
15
20

Efeito do volume de complexante (1,10-fenantrolina)

a) Preparar 6 baldes volumétricos de 10,00 mL usando 400 pL da solucédo estoque de Fe(lll);

b) Acrescentar 100 L de hidroxilamina (NH2OH.HCI) 10 % (m/v) e agitar para reduzir o Fe(Il) para Fe(ll);

¢) Acrescentar 200 pL de acetato de sddio 2 mol L e diferentes volumes (de acordo com a tabela abaixo) de 1,10-
fenantrolina 0,30 % (m/v) com o auxilio de uma micropipeta;

d) Agitar e completar o volume do baldo com &gua destilada;

e) Ler os valores de absorvancia do complexo [Fe(o-phen)s]?* para cada baldo volumétrico.

Volume de Ci2HgN2 / pL Absorvancia
30
60
90
120
150
180

Efeito do pH do meio complexante

a) Preparar 4 bal®es volumétricos de 10,00 mL usando 400 pL da solugdo estoque de Fe(lll);

b) Acrescentar 100 pL de hidroxilamina (NH,OH.HCI) 10 % (m/v) e agitar para reduzir o Fe(ll1) para Fe(ll);

c) Acrescentar 200 pL de 1,10-fenantrolina 0,30 % (m/v) com o auxilio de uma micropipeta;

d) Acrescentar nos baldes; 50 pL HCleone; 50 pL HCI 0,10 mol L; 200 pL de CH3sCOONa 2 mol L%; 100 pL de
NaOH 2 mol L, respectivamente.

e) Agitar e completar o volume do baldo com &gua destilada;

f) Medir o pH de cada um dos balGes;

g) Ler os valores de absorvancia do complexo [Fe(o-phen)s]?** variando o pH do meio.

o}
=2

do pH Absorvancia

A~ wWwN

Questdes:

1) Discutir clara, porém brevemente, os métodos tiocianato e 1,10-fenantrolina como reagentes colorimétricos para
o ferro, incluindo nesta discussdo os seguintes pontos: a) tempo de estabilidade do complexo formado, b)
quantidade de reagente colorimétrico e c) efeito do pH do meio na formacéo do complexo.

2) Interpretar qualitativamente a curva de absorvancia versus volume de 1,10-fenantrolina obtida
experimentalmente.

3) Se o complexo [Fe(o-phen)s]?* estiver dissociado apreciavelmente, o que vocé esperaria obter na curva de
absorvancia versus volume de 1,10-fenantrolina.

4) Sabe-se que o Fe(ll) e a 1,10-fenantrolina formam um complexo 1:3 estavel ([Fe(o-phen)s]?*). A partir deste fato
e dos dados obtidos na curva de absorvancia versus volume de 1,10-fenantrolina calcule a concentragdo molar da
1,10-fenantrolina na solugdo original usada no laboratério.

5) Defina o sistema que vocé adotaria para realizar uma determinacdo quantitativa do ferro. Explique o porqué da
sua escolha.
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> PRATICA 4: Determinagdo espectrofotométrica de ferro em bebidas

Curva analitic

a

a) Preparar 5 baldes volumétricos de 10,00 mL usando diferentes volumes da solugéo estoque de Fe(lll);

b) Acrescentar os demais reagentes necessarios para a reagdo colorimétrica do ferro com o ligante que apresentou
melhores resultados nos estudos da préatica 2;

c) Agitar e completar o volume do baldo com agua destilada;
d) Ler os valores de absorvancia do complexo para cada baldo volumétrico.

Analise da amostra

a) Preparar 3 bal6es volumétricos de 10,00 mL usando pL da solucdo amostra;
b) Acrescentar os demais reagentes necessarios para a reagao colorimétrica do ferro como realizado para preparar a

curva analitica;

c) Agitar e completar o volume do bal@o com agua destilada;
d) Ler os valores de absorvancia do complexo.

Padrao Volume da solucgdo estoque de Fe(lll) / uL Creqiy / pmol L Absorvancia
1 100
2 200
3 300
4 400
5 500
Amostra 1
Amostra 2
Amostra 3
Analise por adicdo de padréo
a) Preparar 6 baldes volumétricos de 10,00 mL usando __ L da solu¢do amostra;

b) Acrescentar diferentes volumes da solucdo estoque de ferro (111) e 0s demais reagentes necessarios para a reacao
colorimétrica do ferro como realizado para preparar a curva analitica;
c) Agitar e completar o volume dos balGes com agua destilada;
d) Ler os valores de absorvancia dos complexos.

Baldo

Volume da Volume da
amostra / uL solucdo estoque
de Fe(lll) / pL

[Fe(11D] / pmol Lt

Absorvancia

Amostra

O~ wWN -

--- 100
--- 200
--- 300
--- 400
— 500

Questdes:

1) Determine a concentracdo de ferro na amostra analisada usando a curva analitica e a curva de adi¢éo de padréo.
2) Compare com o valor fornecido pelo fabricante.
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> PRATICA 5: Determinago espectrofotométrica do pKa de um indicador

Espectro de absorgéo

a) Preparar 3 baldes volumétricos de 25,00 mL adicionando 1 mL de solucdo de azul de bromotimol 0,1 %. No
baldo 1 adicione 8 gotas de HCI 4 mol L, no baldo 5 adicione 5 mL de Na;HPO40,1 mol L? e 5 mL de
NaH,PO. 0,1 mol L e no baldo 10 adicione 24 gotas de NaOH 4 mol L*. Complete todos os balGes com agua
destilada. Mega o pH de cada uma das solugdes e anote a cor das solucdes;

b) Ler os valores de absorvancia das solu¢des preparadas anteriormente variando o comprimento de onda de 400 a
650 nm.

Construgdo da curva

a) Numerar 10 baldes volumétricos de 25,00 mL e adicionar as solugdes conforme a seguinte tabela. Completar os
volumes com &gua destilada, agitar, verificar o pH e anotar.

Balédo Volume de Volume de NaOH  Volume de HCI Volume de Volume de
indicador / mL 4 mol ! 4 mol L1 Na,HPO4; 0,1 mol L NaH,PO,0,1 mol L
1 1 - 8 gotas - -
2 1 - - - 5
3 1 - - 1 5
4 1 - - 5 10
5 1 - - 5 5
6 1 - - 10 5
7 1 - - 10 1
8 1 - - 5 1
9 1 - - 5 -
10 1 24 gotas - - -

b) Fazer a leitura das absorvéncias de cada uma destas solugdes nos 3 comprimentos de onda selecionados para as
formas &cida, alcalina e no ponto isoshéstico respectivamente.

Questdes:

1) Construir um gréfico colocando na abscissa o pH e na ordenada as absorvancias de cada uma das solugdes. O
ponto em que a curva da forma acida corta a curva da forma béasica fornece o pH, que permite calcular o pKa.

2) Comparar com o valor de pKa apresentado pela literatura.

3) Determine o ponto isoshéstico.
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> PRATICA 6: Andlise espectrofotométrica de mistura

Espectro de absorcéo

a) Preparar 10,00 mL de uma solugdo 5 x 10 mol L* de KMnQ4 a partir da solucéo estoque;
b) Preparar 10,00 mL de uma solugdo 5 x 10* mol L de K,Cr,07 em H,SO4 0,50 mol L7, a partir da solugéo
estoque;
¢) Preparar 10,00 mL de uma solugéo mistura 5 x 10 mol L de KMnOg4 e 5 x 10 mol L de K2Cr,O7 em H,SOy4;
d) Obter o espectro de absor¢éo das trés solugdes preparadas anteriormente variando o comprimento de onda de 420
a 600 nm (20 em 20 nm).

Comprimento de onda / nm Absorvancia Absorvancia
KMnO4 K2Cr,07

420
440
460
480
500
520
540
560
580
600

Analise da amostra

a) Preparar 5 balGes volumétricos de 10,00 mL com padrdes de KMnO, variando de 5 a 10 x 10 mol L;
b) Preparar 5 balGes volumétricos de 10,00 mL com padrdes de K,Cr,O; em H,SO, variando de 5 a 25 x 10 mol L
1

c) Leia os valores de absorvéncia para os padrdes preparados anteriormente usando os comprimentos de onda de
méaxima absor¢do do KMnO4 e do K,Cr,0y;

d) Adicione 2,00 mL da amostra em um baldo volumétrico de 10,00 mL. Complete o baldo com agua destilada.
Faca a medida de absorvancia usando os comprimentos de onda de maxima absor¢do do KMnO4 e do KzCr,01.

Baldo Ckmnos / mol L Absorvancia
KMnQOq4
1
2
3
4
5
Baldo Ckacreo7 / mol Lt Absorvancia
K>Cr,07
1
2
3
4
5
Amostra Ckmnos / mol L Ckoacreo7 / mol L Absorvancia Absorvancia
A A2
1
2
3

Questdes:

1) Construa os espectros de absorcdo para 0 KMnO,. e K,Cr,07. Determine o comprimento de onda de maxima
absorc¢do para cada um dos analitos.

2) Construa as curvas analiticas para 0 KMnO4 e K>Cr,07. Determine as absortividades molares dos analitos.

3) Usando o principio da aditividade da Lei de Beer determine a concentragédo de Cr e Mn na amostra analisada.
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> PRATICA 7: Titulag&o espectrofotométrica de ferro com EDTA

a) Em um béquer de 25 mL coloque 4,00 mL da amostra, 5 mL de &cido acético pH 4,0 e 5 mL de &cido salicilico

0,5 %.

b) Efetuar a leitura do ponto correspondente a 0,00 mL de EDTA adicionado (titulante);

¢) Adicionar sucessivamente aliquotas de 0,25 mL de EDTA 0,05 mol L™, agitar por 30 segundos e realizar a
medida de absorvancia em 520 nm. Terminar a titulagdo somente apés ultrapassar por cerca de 2,00 mL o ponto de
equivaléncia, ou seja, ter obtido aproximadamente 5 ou 6 leituras constantes de absorvancia;

d) Faca a analise em triplicata.

Volume de EDTA / Absorvancia 1
mL

Absorvancia 2

Absorvancia 3

0,00
0,25
0,50
0,75
1,00
1,25
1,50
1,75
2,00
2,25
2,50
2,75
3,00
3,25
3,50
3,75
4,00
4,25
4,50
4,75
5,00
5,25
5,50
5,75
6,00
6,25
6,50
6,75

7,00

Questdes:

1) Construa as curvas de titulacdo para as trés analises. Determine o ponto final de cada titulacéo.

2) Determine a concentragdo de ferro na amostra analisada.
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Fotometria de Chama

Preparo do aparelho
a) Tirar o plastico do equipamento;

b) Ligar o fotdbmetro na tomada (verificar voltagem correta);

c) Ligar o compressor na tomada;

d) Ligar o fornecimento de gas (verificar se o botijao esta cheio);

e) Ligar o estabilizador do equipamento;
e) Ligar o equipamento no botédo LIGA;

f) Escolher SETAGEM (clicar ENTRA; senha: SELECAO-ENTRA-ESCAPE);
g) Selecionar unidade (mg/L); resolucdo (0.1) e auto calibracéo;

h) Selecionar LEITURA (clicar ENTRA);
i) Abrir a valvula de gas no equipamento e acionar a

ignicdo;

J) Mergulhar o capilar de aspiragdo em 4gua destilada;
j) Regular o fluxo de gés até que os 10 cones azuis da chama se tornem nitidos e aguardar estabilizacdo do

equipamento.

ANTES DE INICIAR AS LEITURAS, CALIBRAR O EQUIPAMENTO COM OS PONTOS MAIS ALTOS DA

CURVAI!I

> PRATICA 8: Determinagao de sodio e potassio em bebidas isotonicas

Curva analitica

a) Preparar por diluicdo solucbes para cada espécie (Na*, K* e Li*) com é&gua deionizada e utilizando baldes de

50,00 mL a partir das solucdes estoques de 100 mg L™;
OBS:

> As concentragdes finais de Na* deverdo ser: 1,0,10, 20, 30 e 40 mg L;
> As concentragdes finais de K* deverdo ser: 1,0, 5,0, 10, 15e 20 mg L%;
> As concentragdes finais de Li* (usado como padrdo interno) devera ser: 20 mg L.

Tabela 1: Medidas obtidas dos padrdes no FOTOMETRO

Ensaio Na K Li
Vol (mL) Sinal Vol (mL) Sinal Vol (mL) Sinal
1
2
3
4
5
Tabela 2: Teor de Na e K descrito no rétulo dos isoténicos:
Marca Na (mg/ 200 mL) K (mg/ 200 mL)

Analise da amostra

a) Pipetar uma aliquota da amostra (a ser calculada pelo grupo) em um baldo volumétrico de 50,00 mL de forma
que o teor esperado fique dentro da faixa de calibragdo. Adicionar, no mesmo baldo, uma quantidade da solugéo

estoque de Li de forma que a concentracéo final seja de 20 mg L* e completar o volume com agua deionizada até a
marca de afericdo. Realizar a preparacdo em duplicata (n=

b) Obter as leituras dos padrdes (todas as solucfes) e amostras, lembrando que a cada leitura deve-se passar dgua

pelo capilar até o sinal do equipamento “zerar”.

2);
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Marca Na

Li

Questdes:

1) Construa o gréafico da curva de calibragdo para os valores obtidos no fotémetro e calcule o valor do Fator de

Resposta.

2) Determine o valor de Na e K nas amostras indicadas, compare com o valor rotulado descrito na tabela 2 e calcule

o valor do erro relativo.

Absorcdo Atémica

> PRATICA 9: Tratamento de amostra de leite em po

Preparo das amostras de leite em pd

a) Pesar 1,000 g de leite em p6 em trés cadinhos de porcelana. Reservar um cadinho para o branco.
b) Adicionar 10 mL de agua deionizada em cada um dos cadinhos, inclusive no branco.

c) Adicionar 4 mL de H,0; e 4 mL de HNO3 concentrado.

d) Aquecer em uma chapa aquecedora a 95 °C, até a reducdo do volume.

e) Colocar as amostras na mufla, aquecida a 350 °C durante aproximadamente 4 horas.

f) Retirar as amostras da mufla e deixar esfriar até a temperatura ambiente.

g) Solubilizar as cinzas em HCI 0,1 mol L™, tomando o cuidado de n&o ultrapassar 10,00 mL.
h) Transferir para um baldo volumétrico de 10,00 mL e completar o volume com HCI 0,1 mol L.

> PRATICA 10: Determinagcao de ferro em leite em p6 por F AAS

Preparo da curva analitica

a) A partir de uma solucgdo estoque de 1000 mg L™ de Fe, preparar 10,00 mL de uma solugéo intermediaria de 100

mg L de Fe.

b) Calcular os volumes necessarios e preparar uma curva analitica de Fe a partir da solucdo de 100 mg L, em 6

bales de 10,00 mL, nas concentra¢des indicadas abaixo.

Ba

do Fe (mg L)

Volume (pL)

OOk, WN

0,0
0,5
2,5
50
7,5
10

Analise das amostras por Espectrometria de Absorcao Atémica com Chama (F AAS)

a) Na Central Analitica, ligar o equipamento, abrir o gas C2H; e o ligar o compressor de ar.

b) Montar o método de analise para Fe no programa, considerando o comprimento de onda 248,3 nm e a vazdo de

gas 1,2 L min,
c) Acender a chama e iniciar a analise.

d) Realizar a leitura de absorbancia dos padrdes e das amostras, colocando o capilar em agua deionizada entre cada

leitura.
e) Apos a analise, desligar a chama e salvar os resultados.
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Questdes:

1) Construa a curva analitica para o Fe.

2) Determine a concentragdo de Fe nas amostras em mg kg™

3) Calcule o valor do desvio padréo e do desvio padrdo relativo (RSD). Com base no RSD, avalie a precisdo do
método.

4) Quais as vantagens da técnica F AAS para a determinacéo de Fe em leite?

Extracdo Liquido-Liquido

> PRATICA 11: Verificagdo da influéncia do pH na extracdo de Fe(lll) com éter
etilico

Extracdo

a) Pipetar 5,00 mL de uma das solug@es contendo 0,2 % (m/v) de FeCls em HCI 2 mol L%, 4 mol Lt e 6 mol L7,
levar para um funil de separacdo e adicionar 5,0 mL de éter etilico;

b) Agitar vigorosamente por aproximadamente 5 minutos. Deixar em repouso para separacao das fases;

¢) Recolher a fase aquosa.

Titulagéo espectrofotométrica dos extratos

a) Transferir 5,00 mL da solucéo de ferro, utilizada na extracdo, para um erlenmeyer, ajustar o pH entre 2-3, com
solucdo de NaOH. Os volumes da NaOH 2,5 mol L para o ajuste sdo aproximadamente 3, 7 e 11 mL (até a
solucdo ficar azul com a adicéo do &cido salicilico), para as solugdes que contenham 2 mol L, 4 mol L™ e 6 mol L-
! do 4cido.

b) Realizar a titulagdo espectrofotométrica (releia pratica 06) com solugdo de EDTA 0,01 mol L, utilizando o
4cido salicilico como indicador;

d) Apds a separagdo das fases, titular a solugdo aquosa seguindo o0 mesmo procedimento anterior.

Questdes:

1) Construa os graficos das curvas de titulacdo espectrofotométrica para cada um dos padrdes e calcule o volume do
ponto final de cada titulagéo.

2) Determine a concentragdo de ferro em cada fragdo, antes e apds a extragdo, para cada concentragdo de &cido
utilizada.

3) Determine a percentagem de ferro na fase organica para cada um dos padrdes analisados.

4) Calcule o coeficiente de particdo para cada extragéo.
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Troca l6nica

» PRATICA 12: Estudo da eficiéncia de uma resina de troca idnica

Preparo da coluna de troca idnica

a) Vedar a extremidade inferior de uma coluna (bureta) de 25 mL, com la de vidro. Adicionar 5 mL de agua
destilada;

b) Separadamente, colocar cerca de 20 g de resina trocadora de cations em um béquer, cobrindo-a com solucédo de
HCI 6 mol L7, deixando repousar por alguns minutos, procedendo & agitacdo por algumas vezes. Descartar a
solucdo e lavar vérias vezes com agua destilada para eliminar o excesso de acido;

c) Colocar a coluna ligeiramente inclinada, introduzindo a mistura pastosa da resina até que alcance uma altura de
20 cm da bureta. Em seguida, adicionar agua destilada deixando sempre a parte superior da resina coberta com
solucéo. Certifique a ndo formacéo de bolhas no leito da resina. Colocar um tampéo de algod&o na parte superior da
bureta, pressionando a resina.

Analise da amostra

a) Transferir 1,00 mL de uma solugdo 2,85 mol L de NaCl para o interior da coluna;

b) Adicionar agua destilada continuamente, eluindo a amostra, ndo permitindo que a parte superior da resina
resseque;

¢) Recolher o &cido formado na coluna em um béquer;

d) Quando ndo houver mais formacdo do &cido, interromper a saida da coluna e transferir o material para um baldo
volumétrico de 50,00 mL, completando o volume com agua destilada;

e) Retirar uma aliquota de 10,00 mL da solucéo anterior e realizar uma titulacdo potenciométrica com NaOH 0,10
mol L2,

Questdes:

1) Quais as fases movel e estacionaria usada neste experimento?

2) Construa a curva de titulagdo potenciométrica para o acido gerado e calcule o volume do ponto final da titulag&o.
3) Determine a concentragdo de cido cloridrico formada.

4) Calcule o rendimento da coluna de troca idnica.
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Cromatografia

> PRATICA 13: Determinacéo de paracetamol e cafeina em medicamentos por HPLC

Preparo da amostra

a) Pesar o comprimido do medicamento e triturar em um grau;
b) Em béqueres (25 mL) distintos, pesar 2 porgdes com cerca de 50 mg da amostra composta pelos comprimidos

triturados;

c) Adicionar cerca de 5 mL da mistura solu¢do HsPO4 pH 2,5:metanol (60:40 v/v) em cada um dos béqueres e leve
a solugdo ao ultrassom por 5 min. Apos este tempo, transferir a solugdo para um baldo de 10,00 mL e completar o
volume com a solugdo H3PO4 pH 2,5:metanol (60:40 v/v);
d) Filtrar a solucdo em filtro de seringa com membrana de PTFE 0,45 pum de porosidade e transfirir 150 pL do
filtrado para um baldo de 5,00 mL. Completar o volume do baldo com a solu¢do H3PO4 pH 2,5:metanol (60:40 v/v)
e transferir aliquotas das amostras para microtubos previamente identificados;
e) Injetar as amostras no HPLC.

Tabela 01: Pardmetros analiticos para determinacdo AAS e cafeina por HPLC-UV.

Gradiente:

Tempo
fmin )

S HiPOspH 2.5

%o MeOH

Fluxe
L

Pmax
{Bar)

Tempo de analise (min)d

Tempo de espera (min):

Detector (nm):. A

Analise da amostra

a) Injetar as amostras preparadas;
b) Medir as areas para cada analito presente na amostra.
OBS: TODAS AS SOLUCOES INJETADAS NO HPLC DEVEM SER PREVIAMENTE FILTRADAS EM
MEMBRANA DE 0,45 pm.
Valores de areas e tempos de retencdes obtidos para injecdo no HPLC-UV das solucBes padrdes da curva analitica.

T. de Retenc¢do

Analito

Curva analitica

(min) Concentragéo (mg L™) Area (mUA.s)
Call
Cal 2
Cafeina Cal 3
Cal 4
Cal 5
Call
Cal 2
Paracetamol Cal 3
Cal 4
Cal 5
Valores de areas e tempos de retencBes obtidos para injecdo no HPLC-UV das amostras.
~ Amostras
T. de Retencado . =
(min) Analito n Area (mUA.s) Co?r%egng?;; a0
. 1
Cafeina >
1
Paracetamol >
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Trabalhando com o Excel

Com os valores de areas obtidos para obtidos para as injec6es das solucdes da curva analitica, elabore uma
planilha no Excel para construcdo da curva analitica. Obtenha a equacdo da reta e as incertezas da inclinagéo,
intercepto e regressao.

Determine as massas em mg e o0s valores de % m/m dos analitos presentes no comprimido do
medicamento analisado, utilizando os dados obtidos na planilha, acompanhados dos respectivos valores de
incertezas.

Compare os resultados obtidos com os valores referenciados pelo fabricante do medicamento. Apresentem
no relatério da préatica (tabela) os dados obtidos na planilha do Excel (curva analitica, concentragdes dos compostos
nas amostras injetadas, mg e % m/m dos compostos no medicamento, precisdo e exatiddo da analise).



