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DIA/MES ASSUNTO

03/mar Apresentacao do curso
10/mar PRATICA 1: Determinacdo de cobre (Il) por colorimetria visual e
espectrofotometria
17/mar PRATICA 2: Propriedades colorimétricas desejaveis e indesejaveis — Sistema
Fe-Tiocianato
24/mar PRATICA 3: Propriedades colorimétricas desejaveis e indesejaveis — Sistema
Fe-o-Fenantrolina

31/mar PRATICA 4: Determinacdo espectrofotométrica de ferro

07/abr PRATICA 5: Determinacdo espectrofotométrica do pKa de um indicador
14/abr PRATICA 6: Anélise espectrofotométrica de mistura

21/abr Feriado

28/abr PRATICA 7: Titulagdo espectrofotométrica de ferro com EDTA
05/mai 12 Prova de Laboratério (valor = 30 pontos)

12/mai PRATICA 8: Determinacdo de sédio e potassio em bebidas isotdnicas
19/mai PRATICA 9: Tratamento de amostra de leite em pd

26/mai PRATICA 10: Determinacdo de ferro em leite em po por AAS

02/jun PRATICA 11: Verificacdo da mfluengm%g pH na extracdo de Fe(lll) com éter
09/jun , PRATICA 12: Estud~o da eficiéncia de uma re,sina de troca ionica
16/jun PRATICA 13: Determinacao de parachIeFEErCnOI e cafeina em medicamentos por
23/jun 22 Prova de Laboratorio (valor = 30 pontos)

30/jun Seminario

Nota Final = 12 Prova de laboratério (30 pontos) + 22 Prova de laboratoério (30 pontos) + Caderno de
Laboratorio (10 pontos) + Atividades (10 pontos) + Seminario (20 pontos)
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A WODNBE

Caderno de Laboratorio

. Titulo
. Introducéo
. Objetivo

Parte Experimental
4.1. Reagentes e Solucbes (descrever as concentracdes)
4.2. Vidrarias (descrever quantidade e a capacidade)
4.3. Equipamentos
4.4. ReaclOes

. Resultados e Discussoes

(Nesta etapa devem ser colocadas as tabelas e os graficos)
Colocar as legendas das tabelas e das figuras.

. Concluséo
. Referéncias Bibliograficas



Introducdo a espectrometria

A espectrometria compreende um grupo de métodos
analiticos baseados nas propriedades dos dtomos e
moléculas de absorver ou emitir energia eletromagnética
em uma determinada regido do  espectro
eletromagnético.
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Espectro da luz visivel

The Visible Spectrum

ultraviolet

light

infrared
llght

700 600
Wavelength (nm)

Relagdo comprimento de onda com cores fransmitidas e absorvidas

absorvida transmitida
| |
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420-440 amarelo
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500-520 [ pirpura |
520-550 verde-amarelo
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620-680 azul-verde
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Espectrofotometria na Regiao do UV-VIS

Métodos de absorcdo molecular sdo uns dos mais
utilizados na andlise quantitativa em laboratdrios quimicos
e clinicos de todo o mundo.

v'Boa Sensibilidade
v'Baixo Custo de Andlise
v'Fdcil Operagdo
v'Equipamentos Robustos



Aplicacoes

-Espécies que absorvem no ultravioleta ou no visivel
(espécies coloridas).

-Espécies que ndo absorvem: reagdo com cromoforo
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Intensidade

Espectrofotometro

tungsténio

1 1 1 1 1 1 1
200 300 400 500 600 700 800 900 1000 1100

n/ nm

material transparéncia  aplicabilidade
quartzo 150-3000 nm UV, visivel
vidro 375-2000 nm visivel
pldstico 380-800 nm visivel
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01lcm<b<b5cm
01cm<b<10 cm

10 uL < V< 200 uL




ABSORCAO

Radiagdo
incidente (Po) -

Transmitancia (T) ¢ a fragdo de luz original que passa pela

+—

e e ol

RN

absorption

surface
reflection

scatterinn

Concentragdo C

Radiagdo
emergente (P)

P<Po

amostra. Pode ser expressa em percentagem de T.

Quando um feixe de
radiacdo monocromatica
(Pg) incide sobre uma
amostra absorvente
(concentracao C e caminho
b), uma certa quantidade
de luz é absorvida e a
poténcia do feixe
emergente diminui (P).

Deutério: UV
Tungsténio: Visivel

T ’ %T ’
" . o7 =—— -100
(Oal) (0 a 100%)
Po
A= LogT = -Log T = 2-Log %T

Absorvancia (A) ¢ diretamente proporcional a concentragdo (€) da espécie
que absorve a luz na amostra.



Para uma radiagdo monocromatica, a absorvancia é diretamente proporcional ac
caminho dtico e a concentragdo das espécies absorventes.

A =ab-c Onde a = absortividade (L-g'1~cm'1)
b = Caminho 6tico (cm)
C = concentragdo (g-L™)

Quando € é expresso em mol-L™' e b em cm, a constante de proporcionalidade é
chamada de absortividade molar e representada por € (L-mol”-cm™)

A=¢b-c

A absortividade molar ou coeficiente de extingdo é caracteristica de uma
substdncia em um dado meio para um dado A.
Indica a quantidade de luz absorvida em um dado A.
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Especificidade da reacao colorimétrica
Proporcionalidade entre a cor e a concentracao
Estabilidade da cor

Reprodutibilidade

Limpidez da solucao

Alta sensibilidade



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

Objetivo: Determinacao de uma amostra contendo Cu(ll) por colorimetria visual e por
espectrofotometria. Apresentacao de uma sistematica geral simples de uma andlise
espectrofotométrica.

Cu¥* +4NH,0H = [Cu(NH,),)* + 2H,0

Interferentes: Niquel, cobalto, Fe3*, Al**, Mn?*, Pb?*, Sn?*, Bi** e Ag*.




Colorimetria visual

a) Preparar 6 baldes volumétricos de 10,00 mL usando diferentes volumes da solucao
estoque de cobre (1) 2000 mg L' com concentragdo variando de 100 a 600 mg L;

b) Acrescentar solucdo de amobnia em cada baldao volumétrico no mesmo volume de
padrao de cobre (ll) adicionado. Diluir com agua destilada até completar 10,00 mL;

c) Marcar os tubos de ensaio igualmente aos balGes e transferir a solucao do complexo
preparada para cada um dos respectivos tubos;

d) Preparar a amostra desconhecida transferindo 1 mL para um baldao volumétrico de
10,00 mL e adicionando 2 mL da solucao de amoénia. Diluir com agua destilada até 10,00
mL (em triplicata);

e) Comparar a coloracao apresentada pela solucdo da amostra com as dos padroes
preparados e estimar a concentracao do cobre (ll) na amostra analisada.



Espectrofotometria

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

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




c) Medir os valores de absorvancia dos 6 padrdes preparados anteriormente usando
o comprimento de onda de maxima absorcao;

Padrao Volume da solucgao [Fe(l1)] / umol L1 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

Questoes:

1) Determine visualmente a concentracao de cobre na amostra analisada.
2) Construa o espectro de absorcao do complexo cobre-amobnia e determine o

comprimento de onda de maxima absorcao.

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

obtido visualmente.



CURVA ANALITICA

Etapa: Solucdes padrao: Prepara-se solugdes de concentracdes conhecidas e diferentes do
constituinte em analise. Geralmente estas solu¢des sao obtidas por conveniente diluicao de
uma solucao padrao estoque.

Etapa: Medidas de sinal analitico: Medidas do sinal instrumental para as solugdes padrao e branco
(5 niveis de concentragao no minimo).

32 Etapa: Construcdo do grafico do sinal obtido x concentracdo do analito.
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» Ajuste da curva analitica:

METODO DOS MINIMOS QUADRADOS

Absorvancia

Consiste em tracar a melhor reta que se ajuste aos pontos experimentais que possuem
algum erro e ndao descrevem exatamente uma reta.
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desvio vertical Parametro Valor Desvio
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> SENSIBILIDADE ANALITICA:

E a capacidade de responder de forma confidvel e mensuravel as variacdes de
concentracao do analito.

Também expressa a capacidade técnica em diferenciar dois valores de
concentragao proximos, assim a sensibilidade do método depende da
inclinagao da curva.

Exemplo: 10,1 g/Le 10,2 g/L

sinal analitico
sinal analitico

C, éz &:1 Cz
Concentracao Concentracao

- =1: VR a
sensibilicade analitica= —
Sa

sensibilicade da_calibracao=a



LIMITE DE DETECCAO (do método e do instrumento):

O limite de deteccao (LD) é a menor concentracao que pode ser distinguida com um certo
nivel de confianca. Toda técnica analitica tem um limite de deteccao. Para os métodos que
empregam uma curva analitica, o limite de detec¢ao é definido como a concentragao analitica
gue gera uma resposta com um fator de confianca k superior ao desvio padrao do branco
(amostra com concentracao de 1 a 5 vezes maior que o limite de deteccdo estimado), s.

3s
LD = —
a

_ Espécie ndo detectada ao limite de deteccdo da concentragcao X,
Sinal <1D » porém ha presenca de sinal analitico ndo presente no branco.




LIMITE DE QUANTIFICACAO OU DETERMINACAO (do método e do instrumento):

O limite de quantificacao (LQ) é a menor concentracdao que pode ser determinada em
confiabilidade de precisao e exatidao aceitaveis, para aquela condicao analitica. Para o limite
de quantificacdo considera-se que ndo se atingiu o limite da técnica/método ou equipamento.
Para os métodos que empregam uma curva analitica, o limite de quantificacdo é definido
como a concentragao analitica que gera uma resposta com um fator de confianca igual a 10.

105
d

1Q =

_ Espécie ndo quantificada ao limite de determinacdo ou quantificacao
Sinal < LQ » da concentracdo X, porém h& presenca de sinal analitico ndo
presente no branco.

O calculo do desvio padrao do branco pode ser feito com base na variacao das medidas do
branco analitico, da linha de base ou de um padrao de concentracao muito baixa da(s) espécie(s)
analisada(s). A escolha depende da técnica e/ou instrumentac¢do analitica, sendo funcdo do
parametro que esta sendo medido.



