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RESUMO

O presente trabalho trata da atualizacdo do primeiro exercicio de seguranca da
qualidade do LACFI-203 publicado em 2005 (Souza et al., 2005). Como resultado da
primeira fase foi constatado que, apés 5 anos de aplicagdo do Sistema de Qualidade dos
Resultados (SQR), o mesmo confere mais confiabilidade quando se tem uma atualizagdo
constante do mesmo. Sob este ponto de vista, apresenta-se a seguir o registro desta segunda
fase do SQR. De forma resumida este registro aborda, principalmente, as atualizagdes
referentes aos novos instrumentos do LACFI-203. Cabe informar que todos os instrumentos
possuem um registro individual de: 1) usuarios; ii) nimero de horas em operagdo; iii) o aluno
responsavel pelo bom desempenho do instrumento devera seguir as instrugdes descritas
como suas incumbéncias no ANEXO I — ATIVIDADES DO LAB 203 (item 7); e, iv)
PROTOCOLOS PADROES que foram desenvolvidos para as diferentes 4reas de pesquisa

e que sofrem constantes otimizagdes de acordo com a modernizagdo do parque instrumental.

O termo qualidade relaciona-se com avaliagdo e permite aprovar, aceitar ou
recusar qualquer coisa. Em quimica analitica esta defini¢do envolve questdes como, por
exemplo, o correto acompanhamento das determinagdes a serem realizadas e a pré-
idealizagdo (desenho) de um experimento a ser executado. Estes procedimentos minimizam a
propagacao de erros, ndo apenas experimentais, mas também instrumentais e pessoais. O
objetivo ¢ de que todos os alunos e professores que utilizam o laboratorio possam

acompanhar os testes analiticos, tanto de rotina como das novas metodologias desenvolvidas.
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1. CONTROLE DE QUALIDADE EM QUIMICA

Atualmente a qualidade nao mais se restringe ao campo industrial, suas
fronteiras e aplicagdes estdo intensamente presentes na prestacdo de servigos € em
diversas outras areas da sociedade, como por exemplo, na pesquisa cientifica.
Especificamente, com relacdo a qualidade do ar do interior dos laboratérios, o interesse
vem aumentando, principalmente apos a descoberta de que baixas taxas de troca de ar
nestes ambientes ocasionam um aumento consideravel na concentracdo de poluentes
quimicos e biologicos no ar (Brickus & Aquino Neto, 1999).

Para implementar e avaliar a aplicagdo do programa de qualidade de nosso
laboratdrio pretende-se: 1) acompanhar o desempenho dos diferentes instrumentos
através da utilizagdo de protocolos; ii) catalogar os protocolos otimizados pelos alunos
nas diferentes analises utilizadas para o desenvolvimento de seus estudos em nivel de
iniciagdo cientifica, conclusdao de curso e pds-graduacgdo; iii) atribuir responsabilidades,
referentes aos instrumentos, materiais, acidos de lavagem do material de vidro, agua
para analise e estoque dos reagentes e, iv) manter a manuten¢do do desempenho da
Capela de Fluxo laminar (CFL, TROX®) com atividades constantes de troca de filtros,
bem como o registro de contagem das particulas fora da capela, principalmente as de 0,5
um (tamanho este que confere a certificacdo da qualidade para ambientes externos; ver
Anexo 6: Controle de material particulado). O LACFI-203 mantém o registro
sistematico tanto do ambiente interno da CFL como externo desde 25 junho de 2003.
Até o momento foram realizadas trés verificagdes de qualidade do ar ambiente, cuja a
avaliacao dos resultados apresenta cada vez mais resultados promissores.

A seguranga d qualidade é um sistema de Boas Condutas no Laboratério - GLP

(Good Laboratory Practice), projetado com diferentes planos de atividades para
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assegurar que o programa de controle de qualidade seja efetivo (Principles for Good
Laboratory Practice, OECD, Organization for Economic Cooperation and
Development, 1987). De fato, adotar um sistema GLP ¢ o inicio do processo de garantia
de seguranca de qualidade dos dados analiticos, e trata, essencialmente, do processo
organizacional e das condi¢cdes nas quais os estudos laboratoriais sdo planejados,
realizados, monitorados e registrados. Ainda, este processo deve ser acompanhado
através da apresentacao ou publicacdo de facil acesso (p. ex. no site do Grupo LACFI)
do relatorio completo com suas subseqiientes atualizagdes periddicas. Este fato permite
que outras pessoas possam repetir os trabalhos desenvolvidos, assegurando suas
reprodutibilidades.

O principal objetivo da GLP ¢ submeter dados confidveis / seguros, onde

recomenda-se as melhores metodologias para: 1) controle de pessoal e organizagao do
laboratdrio; ii) programa de garantia da qualidade; iii) instalagdes, equipamentos,
materiais ¢ reagentes; iv) sistematica dos experimentos (protocolos); V) registros
adequados de amostras experimentais ¢ padrdes de referéncia; vi) procedimentos de

operacdo padronizados, incluindo precaucdes em relacio a seguranca e saude; vii)

descricdo completa dos experimentos e justificativa da escolha do método; viii)
relatorios dos resultados; e ix) estocagem e manutencao de registros e materiais.

O controle de qualidade ¢ um_sistema projetado para obter resultados com

qualidade assegurada, em relacdo a analises e materiais especificos para o controle da

qualidade do trabalho. O controle de qualidade envolve:

J Conhecimento preciso das necessidades do operador.
. Qual ¢ o nivel de incerteza aceitavel.
o Método correto de amostragem (representatividade da amostra).
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Método analitico apropriado (validado para a matriz da amostra em
estudo).

As determinagdes devem estar registradas (evitando possibilidades de
erros, perda de informacdes, ou identificacdo da amostra de forma
incorreta).

Procedimento experimental completo deve ser registrado (deve permitir
que outra pessoa possa repetir o trabalho no futuro).

Informe claro para qualquer pessoa (escrito em linguagem cientifica, sem

ambiguidades).

Ainda, a QUALIDADE somente pode ser assegurada se as andlises forem

realizadas por um laboratério que adota uma gestdo completa das determinagdes

desempenhadas, com SISTEMAS apropriados para registra-las. Citam-se como

exemplos:

Manutengao e inspecao dos equipamentos (p.ex.: quando as balancas e
outros equipamentos foram calibrados?);

Metodologia adequada para registrar os resultados (ndo devem ser
guardados em folhas avulsas);

Gestao profissional dos materiais de laboratorio (por quanto tempo
determinados padrdes e reagentes podem permanecer estocados?);

A equipe deve ser competente para realizar o trabalho e sempre seguir os
principios da Boa Conduta em Laboratério (GLP - Good Laboratory

Practice, ver Kateman & Buydens, 1993).

Para que o sistema de qualidade esteja completo e que os erros sistematicos

possam ser identificados, além dos erros eventuais, existe a necessidade de que o
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laboratorio seja avaliado por verificagdo externa (Accreditation and Quality Assurance
in Analytical Chemistry, 1994). Assim, os resultados obtidos estariam sujeitos a
comparagdo periddica com aqueles obtidos em outro laboratério autorizado
oficialmente para o tipo de analise requerida (para o caso de artigos cientificos o
credenciamento ¢ realizado com laboratdrios organizados em rede com reconhecimento
internacional e oficial).

Desta forma surgiram grandes redes de laboratérios, principalmente nos Estados
Unidos e Europa, preocupadas com iniciativas para determinagdes analiticas validadas
(Quality in the Analytical Chemistry Laboratory, 1998). A preocupagdo com a validade
das determinagdes analiticas implica em:

- Melhorar a qualidade das determinagdes analiticas;

- Facilitar o reconhecimento mutuo dos dados analiticos entre laboratérios, ou
parceiros comerciais € também nas relacdes de padronizacao, normatizagao, leis, etc.;

- As determinagdes devem ser realizadas seguindo protocolos de métodos
validados;

- Protocolos de seguranca da qualidade devem ser incorporados ao uso de
materiais de referéncia certificados, CRM (ver ISO GUIDE 30, 1981);

- Caso dois ou mais laboratorios trabalhem em parceria, devem solicitar
estimagdes independentes dos seus desempenhos, bem como suas aprovagdes dentro
dos sistemas de seguranca da qualidade, em sistemas de padroniza¢do oficialmente
reconhecidos para licencia-los.

Os laboratérios preocupados com o reconhecimento oficial de suas andlises
devem orientar seus analistas e empregados a aceitarem e seguirem oS principios

basicos da GLP para obterem resultados que se enquadrem dentro das suas
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competéncias e habilidades profissionais.

2. CONCEITOS IMPORTANTES

Qualidade ¢ um conceito que estd relacionado com avaliacdo e,
conseqlientemente, permite aprovar, aceitar ou recusar qualquer coisa. Entretanto, em
quimica analitica esta definicdo deve ser expandida. Assim, deve-se perguntar: “por
que vocé quer a analise e o que vocé quer fazer com ela para entao decidir como
vai realiza-la”.

Qualidade em laboratdrios analiticos implica em resultados que alcancam as
necessidades especificas do operador e para isso, deve existir uma discussdo prévia a
analise. Também deve atrair a confianca de todos os que fazem uso dos resultados,
principalmente no momento de submeter um artigo cujo trabalho foi realizado em um
laboratorio que possui um sistema de seguranca da qualidade de resultados.

Em geral, para laboratdrios participantes de programas de harmonizag¢do de
metodologias analiticas em amostras ambientais complexas, ¢ importante que se
trabalhe em ambientes limpos. Ainda, quando as determinagdes sdo em niveis muito
baixos (tragos) ¢ ideal ter salas limpas ou cdmaras (capelas de fluxo laminar). Estes
ambientes estdo internacionalmente definidos como salas ou cdmaras nas quais o
insuflamento, a filtragem e distribuicdo do ar, os materiais de construcdo e os
procedimentos operacionais correspondem a exigéncias de controle na concentracdo de
particulas no ar, com o objetivo de atingir os niveis de limpeza definidos pela ultima
edigdo da US Federal Standard 2009 (padrao ISO). O nivel de contaminagdo de uma
sala limpa, em termos de particulas, ¢ da ordem de um milhdo de vezes menor que
aquele presente num ambiente natural (Torreira,1990).

O LACFI- 203 possui uma camara limpa (TROX série 2061, modelo FLV-CLII-
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B2) que funciona utilizando sistemas de ventiladores de insuflamento e exaustdo, além
de filtros especiais, visando obter uma atmosfera com um numero de particulas em
suspensao controlada. A contagem do numero de particulas ¢ realizada pelo Nucleo de
Manutengao da UFSC, o qual estd credenciado pelo IMETRO, e utiliza um aparelho de
contagem de particulas tipo: MEI-ONE 277-B, calibrado pela Instrutécnica (Sao Paulo,
ver Anexo 06).

O controle de qualidade exerce um papel importante na garantia da confianca
dos resultados analiticos. O controle de qualidade se refere as medidas tomadas para
assegurar a exatidao e a precisao dos resultados analiticos, e geralmente se fundamenta
em um procedimento padrao de operacdo, desde a preparagdo de uma amostra (ou
quando necessario a coleta) até como calcular os resultados a partir dos dados obtidos.

O procedimento padrao de operacdo deve descrever as etapas como: 1)
preparagao (ou a coleta da amostra), ii) a conservacao da amostra, iii) o preparo de
padroes, iv) purificagdo dos compostos utilizados. Aqui, cabe salientar que para o caso
especifico das sondas utilizadas nas determinagdes em nivel molecular (caso da
fluorimetria) quando as mesmas ndo foram sintetizadas no laboratério, como as
comercias (caso do nafatalelo ou pireno) as mesmas “devem” ser purificadas (devido a
importancia do Protocolo de purificagdo por sublimagdo o mesmo encontra-se em
anexo, ver ANEXO 07,) ou compradas com a especificagdo “Purum for Fluorescence”;

v) limpeza dos recipientes, vi) calibragdo do equipamento ¢ manutencdo periodica.

A avaliagdo da qualidade envolve uma rotina de coleta de dados para mostrar
que todos os métodos estdo sob controle, ou seja, estdo operando dentro dos limites

estabelecidos. Esses dados demonstram aos usuarios que os resultados sdo confiaveis.

Por exemplo, os dados da avaliacdo de qualidade devem mostrar que:
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e As curvas de calibragdo satisfazem os critérios para linearidade.
e Os padrdes sao analisados com exatiddo e precisao.
e As amostras do branco dao os resultados esperados.

Os procedimentos padrdes de operagdo (protocolos) que indicam quais as etapas
a serem seguidas e como elas serdo efetuadas sdo o alicerce da avaliacdo da qualidade.
Um laboratorio que funciona bem segue os procedimentos padroes de operagdo. O uso
desses procedimentos evita a tendéncia natural das pessoas de seguirem atalhos
baseados em suposi¢des que nem sempre sao verdadeiras. Os procedimentos padrdes de
operacdo também especificam como os instrumentos devem ser mantidos e calibrados
para assegurar sua confiabilidade.

A validagao do método é o processo que prova que um método analitico ¢é
aceitavel para os propoésitos a que ele se destina. Ela inclui: especificidade, linearidade,
exatiddo, precisdo, faixa de concentracdo, limite de deteccdo, limite de quantificacdo e
robustez. A seguir apresenta-se uma relacdo das principais definicdes que podem ser
encontradas em bons livros de quimica analitica (Harris, D.C., Anélise Quimica

Quantitativa, 6* edi¢ao, LTC, 2005).

Especificidade

A especificidade ¢ a capacidade de um método analitico de distinguir o analito
(espécie que vai ser medida) de todo o resto que se encontra presente na amostra. O
método se torna especifico, ou seja, seletivo, quando ¢ possivel realizar a medida do
analito na presenca de outros concomitantes da matriz sem nenhuma alteracdo do
resultado (interferéncia). Quando desenvolvemos um método, temos de decidir quais

interferentes devemos deliberadamente adicionar a um padrdo para testar a

10
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especificidade.

Linearidade

A linearidade mede o quanto um grafico da resposta analitica em funcao da
concentragdo do analito segue uma linha reta. A linearidade pode ser verificada através
de uma curva de calibra¢ao com cinco solugdes padroes varrendo uma faixa de 0,5 a 1,5
vezes a concentracdo esperada do analito. Cada padrao deve ser preparado e analisado
trés vezes, ou seja, esse procedimento exige 3 x 5 = 15 medidas do padrao mais 3
diferentes brancos. Uma medida superficial da linearidade, mas de uso muito comum, ¢
o quadrado do coeficiente de correlacdo, R*. R* tem de ser muito proximo de 1 para
representar um ajuste realmente linear e sua equagao ¢ apresentada a seguir:

__ EE-HF
Z(x, — 2 (3 — )’

Onde x é a média de todos os valores de x € ¥ ¢ a média de todos os valores de

Exatidao

A exatiddo define a proximidade do valor verdadeiro. A exatiddo pode ser

verificada de 3 maneiras:

1. Anélise de um material de referéncia padrao em uma matriz semelhante a da
amostra desconhecida. O método usado na andlise deve fornecer o valor
certificado do analito no material de referéncia, dentro da precisdo do
método usado.

2. Resultados provenientes de dois ou mais métodos analiticos diferentes

11
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devem ser comparados. Eles devem concordar dentro da precisdo esperada
para cada método.
3. Adicao do analito onde uma quantidade conhecida do analito ¢ adicionada a

amostra desconhecida.

Precisao

A precisao ¢ a reprodutibilidade de um resultado. A precisdo de um instrumento
¢ a reprodutibilidade observada quando a mesma quantidade de uma mesma amostra ¢
repetidamente introduzida em um instrumento. Normalmente, 10 medidas repetidas sao
feitas para avaliar a precisdao do instrumento.

A precisao da metodologia empregada ¢ avaliada com analises de aliquotas de
uma amostra no mesmo equipamento. Cada medida ¢ independente, de modo que a
precisao estd nos dizendo o quao reprodutivel o método analitico pode ser. Espera-se
que a precisdo do método seja maior que a do instrumento, pois existem mais etapas

envolvidas.

Faixa de concentracio
E o intervalo de concentra¢do no qual a linearidade, a exatiddo e a precisao sao

aceitaveis. Também ¢é chamada de faixa de trabalho.

Limites de Deteccao e Quantificacio
O limite de detec¢do ¢ a menor quantidade de analito que € significativamente
diferente de um branco e pode ser calculado como segue:

1. Medir o sinal de 10 amostras do branco.

12
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2. Calcular o desvio-padrdo (o) das medidas.

. 3o . .
3. Utilizar a equagdo: LOD = < onde o ¢ o desvio padrao das medidas das 10

amostras do branco ¢ S ¢ a inclinagdo da curva de calibragdo. A unidade do
limite de detec¢do sera a unidade de concentracdo usada na curva de
calibragdo, pois o desvio-padrao tem a unidade de medida do instrumento ¢ a
inclinagdo da curva tem a unidade de medida do instrumento dividida pela
concentracao.

O limite de detec¢ao do instrumento ¢ obtido através de medidas repetidas de
aliquotas provenientes de uma mesma amostra do branco. O limite de detec¢do do
método ¢ obtido através de medidas de amostras individuais do branco, ou seja, cada
amostra do branco esta sujeita a todo o procedimento de preparo e de andlise da
amostra.

Uma amostra cuja concentragdo esta no limite de deteccdo pode ser distinguida
de um branco, mas o sinal proveniente da amostra ¢ muito ruidoso para ser determinado
com exatiddo. Por isso, usamos o limite de quantificacdo. O limite de quantificacio ¢
normalmente considerado como sendo 3 vezes o limite de deteccio e pode ser medido
com mais exatiddo. Geralmente, consideramos que uma amostra entre os limites de
deteccdo e de quantificagdo estd na regido de deteccdo, mas ndo na regido de

quantificacao.

Robustez
A robustez ¢ a capacidade de um método analitico ndo ser afetado por pequenas
variagdes deliberadamente feitas nos pardmetros de operagdo. Por exemplo, um método

cromatografico ¢ robusto se ele continua dando resultados aceitaveis quando sao feitas

13
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pequenas variacdes na composi¢ao do solvente, no pH, na concentracdo do tampao, na

temperatura, no volume de inje¢dao e no comprimento de onda de deteccao.

Brancos

Um método analitico deve determinar com exatidao a concentragao do analito
como deve confirmar a auséncia do analito nos brancos apropriados. A analise dos
brancos também permite avaliar o quanto as amostras podem ter sido contaminadas pela
manipulagdo, pelo armazenamento e por reagentes que foram usados para preservacao,
preparo e analise da amostra. Medidas frequentes dos brancos também permitem
detectar se analitos provenientes de amostras previamente analisadas estdo
contaminando as novas analises, por estarem aderidos aos recipientes ou aos
instrumentos.

Um branco para o método ¢ uma amostra que contém todos os constituintes
exceto o analito, e ele deve ser usado, caso necessario, durante todas as etapas do
procedimento analitico. Sempre que a preparagdo da amostra envolver digestdo,
filtracao e pré-concentragdo, a mesma preparagdo também ¢é aplicada para o branco do
método. Uma resposta analitica do branco do método pode ser devida a tragos do analito
em reagentes e recipientes, ou a interferéncias causadas por outras espécies que nao o
analito. Subtraimos a resposta do branco do método da resposta da amostra real antes de
calcularmos a quantidade de analito na amostra.

Um branco do reagente ¢ semelhante ao branco do método, mas nao foi

submetido a todos os procedimentos de preparo da amostra. O branco do método ¢é a

estimativa mais completa da contribui¢cdo do branco para a resposta analitica.

14
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3. ERROS NA QUIMICA ANALITICA

A Quimica Analitica no seu carater de ciéncia metrologica dispde de métodos
matematicos para avaliar e quantificar os erros das metodologias aplicadas na
determinagdo de caracteristicas especificas de amostras a serem analisadas. Os erros nas
ciéncias experimentais sdo fundamentalmente de trés tipos: Erros Grosseiros, Erros
Sistematicos e Erros Aleatérios. Os primeiros sao normalmente de facil deteccao porque
produzem medigdes substancialmente fora do esperado, o que facilita a identificagdo do
agente causador do erro.

Os erros sistematicos sio normalmente decorrentes de ma condugdo da
experiéncia, ma calibragcdo dos instrumentos, descuidos de planejamento do
experimento. Em qualquer dos casos resultam na distor¢ao da medigdo, alterando todos
os resultados e causando um desvio acentuado do valor correto, influenciando na
exatiddo dos resultados. O erro sistematico ¢ um erro reprodutivel que pode ser
detectado e corrigido.

Erros aleatérios resultam dos efeitos de varidveis que nao sdo controladas nas
medidas. A probabilidade do erro ser positivo ou negativo ¢ a mesma. Ele estd sempre
presente e ndo pode ser corrigido. Existe um erro aleatorio associado a leitura de uma
escala, por exemplo. Outro tipo de erro aleatorio ¢ aquele devido ao ruido elétrico
(aleatério) de um instrumento. Flutuagdes positivas e negativas ocorrem com
frequéncias praticamente iguais e nao podem ser completamente eliminadas.

Para erros sistematicos, ao contrario dos erros aleatorios, o incremento no
nimero de replicatas ndo possibilita a sua identificacdo, uma vez que eles se repetem
sistematicamente. Exceto nos casos nos quais o valor correto ¢ conhecido com

antecedéncia, ndo ¢ possivel identificar os erros sistematicos apenas por observacao dos

15
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dados, o que pode gerar conclusdes erroneas.

Os processos de diminui¢ao dos erros sistematicos devem ter em conta trés
principais atitudes:

1. Identificagdo inicial das possibilidades de ocorréncia de erros

sistematicos na metodologia;

2. Um cuidadoso planejamento de todas as etapas da experiéncia;
3. Uso de materiais e padroes de qualidade e métodos validados;
4. Exercicios de intra e intercalibragao.

A existéncia de erros sistematicos em trabalhos analiticos aparece claramente
nos exercicios de intercalibragdo, ja que um mesmo tipo de analise em laboratorios
diferentes deve conduzir a resultados similares. Na pratica verifica-se que muitas vezes
essa suposi¢ao ocorre mais como exce¢ao do que regra. As diferencas de resultados
ultrapassam muito que seria de esperar na base de erros aleatorios. A gravidade dessas
situacdes, com sérias implicacdes para os resultados analiticos, levou ao
desenvolvimento de metodologias de padronizacdo que, em geral, envolvem uma rede

de laboratorios.

4. INTRACALIBRACAO

Os dados da Tabela 1 sdo os resultados de uma intracalibracdo para validagao do
Método da Ditizona/Triton (Fiedler, H. et al., 2004) e do Método do Eletrodo Seletivo,
utilizados em nosso laboratdrio para determinagao de Cd(Il).

Foi determinada a concentra¢io de uma solucdo de 4,45 x10™ mol L™ de Cd (II)
tamponada em pH 7,0, utilizando o tampdo tris 0,10 mol L™, por ambos os métodos. As
devidas curvas de calibragdo foram construidas; e os sinais, com relagdo a solugdo

problema, respectivos a cada método, convertidos em concentragcdes. A tabela 1
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apresenta os resultados obtidos com os erros relativos para cada um dos métodos.
Observa-se que o erro relativo ¢ semelhante nos dois métodos e que ambos mostram-se
adequados para a determinacao de Cd(II) nesta faixa de concentracdo e com matrizes de
composi¢ao semelhante daquela descrita acima.

Tabela 1 — Concentracao de Cd(II) livre encontrados em ambos os métodos.

Método Conc. Cd(II)

Método da Ditizona/Triton (4,47 +0,06) x 10° mol L™

Método do Eletrodo Seletivo (4,49 + 0,05) x 10° mol L™

5. INTERCALIBRACAO

Durante o processo de credenciamento de um laboratorio dentro de uma rede de
laboratorios, o mesmo ¢ submetido a alguns testes sendo alguns deles
intercomparativos. Esta intercompara¢ao pode ser realizada com aplicagdo da mesma
técnica analitica para uma mesma amostra em diferentes laboratorios ou com técnicas
diferentes, mas ainda com a mesma amostra. Estes testes revelam o “bias”, o erro, de
cada técnica realizada pelo laboratério a ser credenciado, em relagdo a laboratorios ja

credenciados.
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ANEXO I - ATIVIDADES DO LAB 203

Dentro do Laboratério de Catalise e Fenomenos Interfaciais, Lab 203, algumas
medidas foram adotadas com a finalidade de se obter um laboratorio limpo e com
controle de qualidade nas medidas.

1. Reunido do laboratorio

O laboratério LACFI possui uma reunido agendada toda segunda-feira as 8:30 h
— 11:30 h coordenada pelo Prof. Faruk e uma sub reunido do Lab-203, sempre que a
reunido do grande grupo nao ¢ realizada, sendo o objetivo principal tratar problemas de
ordem pratica relacionados com o SQR (coordenada pela Prof®. Haidi).

2. Acesso ao laboratorio

Recentemente o LACFI-203 passou por uma reforma onde a sala dos
computadores foi separada do laboratério. Com isso, os alunos deverdo entrar no
laboratdrio usando o guarda-po6 (jaleco) sempre limpo. O guarda-pd, além de ser um
item de seguranga do usuario, tem como finalidade evitar a entrada de poeira que fica
incrustada nas roupas.

No caso dos sapatos, devera ser feito o uso correto de tapetes proximo a porta de
entrada do laboratdrio. Todos que trabalham devem ter em mente que o laboratorio
pretende ser um laboratorio “branco”.

Deve-se evitar a entrada de pessoas no laboratorio que ndo pertengam ao grupo.

As pessoas devem ser recebidas somente na sala dos computadores.

3. Limpeza das vidrarias
A limpeza das vidrarias é especial para evitar problemas de contaminagdo por

metais, cuja presenga pode causar erros nas medidas, como por exemplo, a supressao
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da fluorescéncia de uma sonda ou uma determinagdo de um cation por cromatografia
10nica.

Toda a vidraria usada deve ser lavada com detergente em agua corrente, rinsada
com um pouco de acetona para remog¢ao de compostos organicos e s6 depois colocada
na cuba contendo acido nitrico 40% v/v localizadas na capela. Existe um documento
especifico no controle de qualidade do laboratdrio para limpeza de vidraria. O tempo
de permanéncia necessario no acido é de 24 horas, com excecio das cubetas de
quartzo ou de vidro, onde o tempo é de 30 minutos. Observou-se que as cubetas no
tempo de 24 horas sofrem danos de descolamento, ou seja, a cola € atacada pelo 4cido.
Uma alternativa ¢ deixar 24 horas em acido 10 % v/v.

Depois do devido tempo de permanéncia no acido, a vidraria deve ser lavada
com agua desionizada no minimo por 3 vezes, evitando qualquer residuo de 4acido que
possa prejudicar uma analise que seja influenciada pelo pH. Para a secagem da
vidraria, o local mais adequado ¢ uma bandeja com papel toalha colocada na capela
Trox. Assim que a vidraria estiver seca, retirar da capela e colocar em saco plastico,
fechar e colocar no seu lugar de origem. Nao deixar a vidraria por muito tempo na
capela Trox para evitar o acimulo de material impossibilitando o uso.

Uma observagdo importante ¢ o nimero de cubas de acido para todo o pessoal
do laboratorio. Existem 4 cubas de acido, devendo cada cuba ser usada por no maximo
2 alunos, tornando viavel o rodizio de limpeza da vidraria. Outra observacao ¢ a
substitui¢ao do acido nitrico da cuba que deve ser feita anualmente. Sendo assim, os
alunos devem ter a data de prepara¢dao do acido registrada na cuba. Para preparar 1
litro de acido nitrico 40% v/v para limpeza, deve-se adicionar 400 mL de acido nitrico

PA a 600 mL de agua destilada.
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Alguns cuidados no laboratorio

Cada aluno deve manter sua vidraria limpa e no seu devido lugar;

Solugdes para uso posterior precisam ser rotuladas (identificagdo e data) e

mantidas no suporte individual;

Se possivel, dentro das condi¢gdes de espago, manter os suportes com as solugdes

em uso dentro dos armarios;
Manter as bancadas limpas e organizadas;

Manter as capelas somente com os reagentes que precisam ser mantidos no local,

como € o caso dos acidos;

A vidraria para limpeza no acido precisa estar totalmente imersa e apenas por

24h (exce¢do das cubetas, 30 min);

A vidraria, ap6s ser retirada do acido, deve ser muito bem limpa. O enxdgue com
agua desionizada precisa ser repetido por no minimo trés vezes e¢ de preferéncia

ficar algumas horas de molho nessa agua;

As pipetas devem ser usadas sempre no suporte e as ponteiras devem ser

removidas das pipetas logo ap6s o uso. Nao se pode deixa-las nas bancadas;
Manter na geladeira somente solugdes e reagentes que ainda estdo em uso;
Os reagentes devem ser guardados nos armarios logo apds o uso;

Para utilizar os padroes de metais na forma de solugdo, nunca pipetar

diretamente do frasco original, evitando assim a contamina¢ao de todo o padrio.
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Deve-se transferir para outro frasco pequeno e limpo, e depois pipetar. Nao
retornar a solugdo do frasco pequeno, contendo o padrao, para o frasco original.

Rotular o frasco pequeno para uso posterior;

¢ Quanto aos padrdes solidos, nunca utilizar a espatula diretamente no frasco.

Primeiro transfira uma pequena quantidade para um frasco pequeno e limpo.
Depois retire a quantidade desejada. Nao retornar o que sobrou para o frasco
original. Rotular o frasco para uso posterior e guardar na bancada de quem fez

uso do material;

Ap6s o uso da balanga analitica o aluno devera limpar o local com todo cuidado

e retirar todo material usado para que o préximo aluno possa usa-la;

Quando usar qualquer equipamento no laboratorio, deve-se registrar no caderno
do proprio equipamento o nome do usudrio e o horario de inicio e término do

uso.

Cada aluno deve ter seu caderno de laboratério para registro de todos os
experimentos, contendo a data e todos os parametros do equipamento. O

caderno deve permanecer no laboratorio.

Limpeza do laboratorio

A limpeza das bancadas e a organizacdo do laboratorio deverd ser mantida

diariamente pelos alunos. Em relagdo ao piso do laboratdrio, existe uma funciondria

terceirizada do Departamento de Quimica que presta esse servigo, além de recolher o

lixo. Os produtos utilizados nessa limpeza sdo comprados pelo laboratério (taxa de

bancada), o que inclui a cera liquida, que deve ser usada a cada 15 dias para atuar como
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impermeabilizante e aderente e ajudar a preservar melhor o piso. O alcool deve ser
usado para limpar os teclados dos computadores dos equipamentos e as mesas/armarios
dos alunos.

A cada 15 dias (apos a reunido geral do LACFI de segunda-feira) ¢
realizada uma organizaciao geral no laboratorio como: 1) revisiao da geladeira, e
descarte de solucdes (quando necessario), 2) organizacio de vidrarias estocadas
nas bancadas, 3) manutencio de equipamentos, 4) bem como limpeza e
manutencdo de filtros da Capela TROX e, 5) atualizacio de antivirus nos
computadores, etc.

Uma vez por ano se faz necessaria uma limpeza mais eficiente, envolvendo
todos os alunos do laboratorio. Nessa limpeza, deverao estar inclusos os canos, quadros,
capelas (dentro e fora), tubulacdes, armarios. O laboratorio devera ficar extremamente
limpo. Logo depois dessa limpeza geral, o ideal ¢ realizar a medi¢do de controle de
particulas no ambiente e que seja feita por um equipamento certificado pelo INMETRO
(ver ANEXO 06, copia do laudo da ultima avaliagdo. Desde 2003 as avaliagdes vem
sendo arquivadas no controle interno do LACFI-203 e o laudo original devera ser

entregue para a Prof®. Haidi e copia para o responsavel técnico do SQR, Grace Hoeller).

E-mail compra material limpeza/higiene: atavitor@matrix.com.br (Atacado Vitdrio)

Telefone Medicao de particulas: (Sr. Toninho, ramal 9552, Nucleo de Manutencdo da

UFSC)

6. Protocolos e o0 desempenho dos equipamentos

Os protocolos sdo utilizados tanto para o aprendizado dos novos integrantes do
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LAB-203 de uma determinada técnica analitica, como para a verificagdo temporal das
condi¢gdes de cada equipamento e, eventualmente, para verificacdo de uma possivel
contaminagdo, principalmente quando a determinagdo ¢ realizada em nivel molecular
(ver o caso do fluorimetro). Abaixo, como forma de ilustracdo do meio fisico de
determinag@o, apresenta-se o Graphical abstract* (Sapelli et al., 2007) do protocolo da
determinagdo do Zn(II), em meio micelar o qual, atualmente, encontra-se em fase de
otimizacao.

Portanto, todos esses parametros sao avaliados através de protocolos
previamente selecionados. A seguir apresenta-se 0s equipamentos com maior
sensibilidade analitica e os protocolos selecionados para a conferéncia e a checagem dos
mesmos:

e Espectrofluorimetro: Protocolo n° 11 — Quinina (1* parte - performance)
N.B.) A pureza de todos os reagentes utilizados ¢ muito importante, principalmente
quando as sondas utilizadas ndo foram sintetizadas no proprio laboratdrio, ou seja, as de

origem comercial (ver pag. 9, item (iv) purificagdo dos compostos utilizados).

* Graphical abstract

“ “I
NH .__.G il __.-"n
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precipitates soluble with fuorescence
enhancement
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Espectrofotdmetro UV-Vis: Protocolo n° 14 - Determinagéo de area superficial

pelo método do azul de metileno (12 parte performance)

Realiza-se a calibracdo com o Material de Referéncia NIST no comprimento
de onda de 440 nm; em absorvancia (1) = 0.305; (2) = 1.145; (3) = 1.391 e (4) = 2.184

acompanhados de seus respectivos valores de transmitancia.

e Cromatégrafo: Protocolo n° 9 — Magnésio (1* parte - performance)

e EasyLife V-Optical Building Blocks (Fluorescence lifetime system = Sistema
de tempo de vida de fluorescéncia com sensibilidade de 400 pM ou melhor)
LEDs (Light-Emitting Diodes; patente PTI; pulsos em nanosegundos)

Protocolo n® 8 — Fluoresceina (1* parte - performance)

e Sistema de titulacido (765 Dosimat; Metrohm):

Protocolo n° 15 — Procedimentos e controle do sistema de titulagdo

7. Responsabilidades dos alunos

No LACFI-203 os alunos s@o responsaveis pela manuten¢do dos equipamentos.

A seguir apresenta-se a lista dos equipamentos e seus responsaveis (ver ANEXO 03).
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¢

ANEXO 2 - CONTROLE DA AGUA
Texto extraido de:

http://www.scribd.com/doc/2429826/AGUA-PARA-LABORATORIOS-E-

OUTROS-FINS-ESPECIAIS

PADROES DE QUALIDADE DE AGUA PARA LABORATORIO

Para atender a crescente sensibilidade exigida em suas pesquisas, varias
organizagdes profissionais tém estabelecido padrdes de qualidade de agua. Esses
grupos, nos Estados Unidos, incluem o National Committee for Clinical Laboratory
Standards (NCCLS - Comité Nacional para Padrdoes de Laboratorios Clinicos), o
College of American Pathologists (CAP - Colegiado dos Patologistas Americanos), a
Association for Advancement of Medical Instrumentation (Associagdo para o Avango
da Instrumentagdo Médica- AAMI) ¢ a American Society for Testing and
Materials (ASTM - Sociedade Americana para Ensaios e Materiais); em nivel
internacional podemos citar, entre outros, a Organiza¢cdo Mundial de Saude (OMS) e
orgados especificos da Comunidade Economica Européia. Como exemplo, o NCCLS
especificou quatro tipos de agua, de acordo com suas respectivas aplicagdes, que sao

definidos a seguir:

Agua Tipo I: pode ser considerada como a 4dgua de qualidade “ideal”, isto ¢, a 4gua
com a melhor qualidade possivel de ser obtida com a tecnologia disponivel
atualmente para tratamento e purificacdo de agua. Deve ser usada em métodos de
analise que requeiram minima interferéncia e maximas precisdo e exatidao (absor¢ao
atdmica, espectrometria de emissdo de chama, tragos de metais, procedimentos
enzimaticos sensiveis a tragos de metais, eletroforese, cromatografia liquida de alta
resolucdo, fluorometria); preparacdo de solugdes-padrao e de solucdes tampao;
processos onde a presenca de microorganismos deve ser minima. A agua tipo I deve
ser usada no momento em que ¢ produzida; ndo deve ser estocada, pois sua
resistividade diminui, podendo ocorrer lixiviagdo de metais e/ou compostos organicos

do frasco de estocagem e também desenvolvimento / contaminagao bacteriana.
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Agua Tipo II: métodos analiticos e processos onde ¢ tolerada a presenga de bactérias:
reagentes em geral, sistemas de microbiologia e métodos / processos aos quais ndo ¢

necessario o uso da agua tipo I e da dgua para aplicagdes especiais.

Agua Tipo III: para lavagem de vidraria em geral, produgdo de agua de maior grau
de pureza e preparagao de culturas bacteriologicas.

Agua Tipo IV para Aplicacées Especiais: utilizada em procedimentos que requerem
a remog¢do de contaminantes especificos - remoc¢do de pirogénicos para cultura de
tecidos / células e remogdo de tragos de organicos para cromatografia liquida de alta

resolucgao.

As tabelas a seguir mostram os padrdes de qualidade de 4gua dos tipos I, II e III
e os principais padrdes de qualidade de agua tipo I adotados por trés respeitadas

institui¢des dos EUA —_NCCLS, CAP ¢ a ASTM:
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TABELA 1 - Especificagctes do NCCLS para "Agua Grau Reagente

PARAMETRO TIPO 1 TIPO 11 |TIPO 111
Bactérias ( UFC /ml) =10 = 1000 MNao
pH Mo MNao 5-8
Resistividade a 25 “C (MQ.cm) =10 =1 = 0,1
Condutividade & 25 °C {uS/cm) =01 <1 =10
S5i05(mg/l) = 0,058 =01 =1
Solidos Totais (mg /1) =01 =1 =5
Carbono omganico oxidavel total ED,DE =02 =1

TABELA 2 - Padries de Agua Tipo | adotados nos EUA

NCccCL

PARAMETRO s CAF ASTM
Resistividade minima (M{.cm, 25°C) 100 10.0 18.0
Condutividade maxima(us/cm, 25°C) 0.1 0.1 0,056
Silicatos, maximo (mg /1) 0,05 0,08 0,003
Diametro maxmo de  material
particulado (um) 0.2 022 0.2
Microorganismos - n® maximo de Tipo I-A: 10/1000 ml
unidades formadoras de colGnia por 10 10 | Tipo FB: 10/100 ml
mililitro (UFC / ml) Tipo I-C: 10710 ml

NOTA: a resistividade e a condutividade da agua tipo | devem ser medidas
em linha; a8 medigdo em recipientes pode dar resultados falsos

nesse caso especifico.

CONTAMINANTES PRESENTES MAIS FREQUENTEMENTE NA AGUA

A seguir, sdo descritos 4 tipos de contaminantes encontrados comumente na

agua;

Material Particulado: inclui, principalmente, silica, residuos desagregados do metal
de tubulacdo e coldides. Estas particulas em suspensao podem entupir filtros,
valvulas, tubos ¢ membranas de ultrafiltragdo e de osmose reversa. O material
particulado ¢ visivel como uma névoa ou turbidez e ¢ detectado através de filtracao

combinada com métodos gravimétricos ou através de microscopia.
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Materiais Inorganicos Dissolvidos (s6lidos e gases): ions calcio e magnésio (Ca*" e
Mg2+) dissolvidos de formagdes rochosas; gases, como o didxido de carbono (CO2),
que se ioniza na agua e forma acido carbonico; silicatos lixiviados de leitos arenosos
de rios ou de recipientes de vidro; ions ferroso (Fe®) e férrico (Fe’”), liberados de
tubos e superficies de ferro; ions cloreto e fluoreto, de estagdes de tratamento de agua;
fosfatos, de detergentes e fertilizantes; nitratos, de fertilizantes; ions aluminio,
manganés, cobre etc. Ha varios testes para identificar substancias inorganicas
especificas; o mais simples deles ¢ a medida direta da condutividade ou da
resistividade elétrica. A maioria das substancias inorganicas dissolvidas tem carga
elétrica, positiva (cations) ou negativa (anions), e transmitem corrente elétrica quando
se mergulha eletrodos na agua e se aplica voltagem nos mesmos. Quanto maior for a
quantidade de ions presentes, maior sera a condutividade e menor sera a resistividade.

A condutividade ¢ medida em microsiemens/cm e ¢ mais adequada para dgua
com grande quantidade de ions; a resistividade ¢ medida em megaohm.cm e ¢ mais
adequada para dgua com poucos ions dissolvidos. Ambas as medidas sdo reciprocas;
assim, a 25° C, uma agua com resistividade = 18,2 megaohm.cm tem condutividade =
0,055 microsiemens / cm - esta ¢ a 4gua de mais elevada pureza que se consegue
obter com a tecnologia atual. A TABELA 3 mostra a comparacdo entre valores de

resistividade e condutividade:

TABELA 3 - Compara¢do de valores de resistividade e condutividade

Resistividade em M£.cm ({megohm.cm ) 0.1 1,0 1 10,0 | 1824

»

Condutividade em puSicm (microsiemens fcm) | 100 | 10| 0.1 | 0,055

Materiais Organicos Dissolvidos: pesticidas, herbicidas, gasolina, solventes e
compostos organicos em geral, residuos de tecidos animais e vegetais; também pode
haver residuos de revestimentos internos de tubulagdes, conexdes e tanques de
estocagem, decorrentes da lixiviacdo de tais superficies; note-se que esse ultimo caso
decorre de falha no projeto e / ou na fabricacdo do sistema de purificacdo de agua;
portanto, cada sistema deve ser projetado ndo s6 para remover o maximo de

contaminantes como também para minimizar a incorporacao dos mesmos a agua. E
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importante utilizar d4gua isenta de contaminantes organicos em analises de substancias
organicas viaHPLC, cromatografia gasosa, eletroforese e fluorimetria e em pesquisas
envolvendo cultura de tecidos. Para se determinar os niveis de contaminantes
organicos presentes na agua tipo I sdo usados os analisadores de carbono organico

total, que oxidam os compostos organicos e medem o CO2 liberado.

Microorganismos: a 4gua de superficie contém grande variedade de
microorganismos, incluindo bactérias, protozoarios, algas e outros. Considerando que
a maioria da 4gua vem de estacdes municipais, onde sofre tratamento intensivo para
remocao de microorganismos, 0s principais microbios concernentes aos sistemas de
purificacdo de 4gua sdo as bactérias. Estas penetram nos sistemas de purificacio
através da agua de alimentagdo, folgas de conexdes, vazamentos e trincas; no interior
do sistema as bactérias segregam uma substidncia polimérica que permite sua
aderéncia a superficies internas de tanques e recipientes de estocagem, tanques e
cartuchos de resinas de troca iOnica, tubulacdes e quaisquer outras superficies de
dificil limpeza. As bactérias sdo usualmente detectadas e quantificadas por filtragao
da amostra de agua através de um filtro de porosidade de 0,45 micrometro e posterior
cultura desse filtro em meio adequado, durante alguns dias. As contagens de bactérias

sao reportadas em UFC/ml (unidades formadoras de coldnias por mililitro).

METODOS DE PURIFICACAO

A tecnologia atual permite a utilizagdo de varios processos de purificagdo de
agua, sejam isolados, sejam combinados, dependendo da qualidade da 4gua bruta e da
qualidade desejada para a agua tratada; os principais sdo: destilagdo; desionizagdo;
osmose reversa; filtracdo; adsorcdo em carvao ativado; ultrafiltracdo; oxidacdo com
radiagdo ultravioleta; adsor¢do organica etc., e a desionizagdo ¢ descrita a seguir.

Desionizacao

E comumente utilizada nos laboratérios para produzir dgua purificada de

consumo rotineiro; funciona através da adsor¢do das impurezas pelas resinas de troca
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ionica: as resinas catidnicas trocam seus fons hidrogénio (H') por contaminantes
cationicos (céalcio, magnésio, ferro, aluminio, manganés, cobre, zinco, cromo, niquel e
outros metais e cations diversos); as resinas anidnicas trocam seus ions hidroxila (OH
) por contaminantes anidnicos (sulfato, sulfito, sulfeto, clorato, clorito, cloreto,
nitrato, nitrito, fosfato, fluoreto e outros anions, além da silica).

As resinas de troca idnica sdo polimeros organicos geralmente sulfonados e
derivados do estireno e do divinilbenzeno, na forma de pequenas particulas quase
sempre esféricas (didmetro < 0,5 mm). Os principais fabricantes mundiais sdo a

Bayer, Rohm & Haas, Dow Quimica e Resintech, entre outros.

Graos de resinas de troca idnica (ampliados)

Fonte: http://www.scribd.com/doc/2429826/ AGUA-PARALABORATORIOS-E-

OUTROS-FINS-ESPECIAIS

O processo consiste em passar a agua através de um leito dessas particulas,
quando entdo os cations e anions presentes na agua vao deslocando e substituindo
gradativamente os ions hidrogénio e hidroxila ativos das mesmas, até satura-las, ou
seja, até que nao haja mais fons H" e OH para serem substituidos: nesse ponto, a
resina tem que ser regenerada, isto €, tratada quimicamente de modo a se recuperar
sua capacidade de troca i0nica; o processo de regeneracdo ¢ exatamente o inverso da
operacdo, quer dizer, promove a substitui¢do, nas particulas das resinas, dos cations e

A . ~ y + - .
anions seqiiestrados durante a operagdo normal por ions H' e OH’, respectivamente.
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CONTROLE DA AGUA DESIONIZADA NO LAB 203

O processo de purificagdo de agua realizado no Lab 203 atende as especificagdes
de qualidade de 4gua com as seguintes caracteristicas: dgua desionizada com
resistividade entre 17,9 e 18 MQ/cm (ou condutividade < 17,9 (£0,1) uS/cm ) obtida
através de um sistema de dezionizagdio NANOpure™ (tipo D-4700) que ¢ utilizada para
o preparo das solugdes padrdes e reagentes.

O controle da qualidade da agua desionizada ¢ realizado através da determinagao
de cations por cromatografia idnica seguindo o protocolo n® 09 do Lab 203. Os cations
controlados sdo: Na’, K', NH,4", Li", Ca*" e Mg2+. Assim, a auséncia de picos desses
cations no cromatograma indica uma agua desionizada livre desses contaminantes.

Segue relatorio de uma analise realizada.
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ANEXO 3 - EQUIPAMENTOS E ALUNOS RESPONSAVEIS DO LAB 203

EQUIPAMENTOS Quantidade/ Obs.: Responsaveis

EasyLife V/PTI 01 Lizandra/Marcelo/Jorge

Espectrofotometro: 01 Lizandra/Marcelo/Jorge

Fluorescéncia

Espectrofotometro: 01 / Somente pode ser Idrees/ Felipe / Jociane
o utilizado na regido do

UV- visivel visivel

Condutivimetro 01 Marcelo

Capela TROX 01 Lizandra/ Marcelo

pHmetro Metrohm 01 eletrodo Marcelo Silva & Jociane

(modelo 713+ 827 ¢ condutividade

ELETRODOS

(referéncia, e todos os
seletivo a ions)

08 eletrodos ion-
seletivos

Calibragao 1 vez por més

1 eletrodo danificado

(Pb)
Sistema Dosimat 01 Felipe + Caio
(bureta)
Sistema de desionizagdo 01 TODOS
NANOpure
Sistema de destilagao 01 TODOS
Estufa 01 Marcelo & Lizandra
Balanga Analitica + 01 Jociane
Balanga Digital
Computadores 04 Jorge & Felipe
Modelos computacionais 02 Lizandra / Marcelo/
de distribuigdo de ions Jorge / Caio
Bomba de Vacuo 01 Marcelo / Felipe
Bomba de Infusao 01 Lizandra / Felipe

(seringas =bombas
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portateis)
02
Geladeira 01 Lizandra / Marcelo

REVISAO DE 15/15
DIAS

Lavadora Ultra-sdnica

01 danificada

Marcelo & Lizandra

Cromatégrafo de fons 01 Lizandra + Idrees +
Felipe + Caio
Cilindro de Nitrogénio 01 Lizandra/ Marcelo
/Felipe
Banho —maria ¢/ 01 Jociane & Lizandra
aquecimento
Micropipetas Total 10 pipetas, 6 em Lizandra
uso
1 pipeta danificada (10-
100 ul Brand)
3 pipetas descalibradas
(2-10 uL / 10-100 pl/
25-250 pL — marca
Brand)
Calibragao anual

Centrifuga 01 Jociane & Lizandra
Banho Dubnoff 01 Idrees + Caio
Banho Maria 01 Jociane
Moinho de bolas/ Sist. de
peneiras/ Coletor de ) L
fragdes/ Um kit completo 01 unidade de cada Haidi
vidraria de operagdes de
q. organica / Filtro:
Osmose Reversa /
Liquidificador p/ 0.q.
Filtro “Polysulfone”’(Kit 01+01 Idrees
p/CI) + Papel filtro
(mistura de ésteres,
S&S)
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Atualizag¢ao da LISTA 01 Jociane + Lizandra +
dos REAGENTES Felipe (aluno contato
como Lab-312ec/o
deposito Geral e do
material de limpeza
Torre INCT

N.B.:
1) O responsavel ou um deles, sempre devera ser notificado do uso do equipamento;

2) Caso ocorra quebra ou dano do equipamento utilizado, o responsavel devera ser

informado e este (sempre que possivel, ver item 3) buscara uma solugao.

3) Sempre que a solucdo do problema do equipamento envolver custos elevados os

professores deverdo ser comunicados;

4) Cada equipamento acima possui um caderno de registro das operacgodes
realizadas, no qual o operador devera assinar, especificando data, n° de horas em
operagdo, etc.; ou usos eventuais de pessoas que nao sdao do LACFI-203

(c/autorizagdo).

5) Qualquer material (apostilas, livros, reagentes, etc.) que for emprestado devera ser

anotado no caderno de registros.
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ANEXO 4 - MATERIAL DE LIMPEZA DO LAB 203:TORRE DO INCT

Iltem Cédigo Descricao Quantidade Quantidade
comprada disponivel
Data: 26/08/10

01 15523 Papel toalha bem branco 5x5,90 =RS 29,50 0

02 16809 Desinf. Trop soft 5L 2x5,95=RS 11,90 1

04 16810 Sany Bril Sapolio 5x1,95=RS$ 9,75 5

05 15525 Bettanin Toalheiro 1 x 24,90 = RS 24,90 0

06 16811 Lustra mdveis 5x3,50=RS$ 17,50 4

07 15526 Saco alvejado 1x2,25=RS 2,25 0

08 16812 Bettanin Pano sek pia 5x2,95=RS 14,75 3 fechadose 1

aberto

09 15527 Alcool coperalcool 10 x 2,98 = RS 29,80 6

10 16813 Flanela rabito 10 x 1,65 = RS 16,50 9

13 15529 Cera poliflor 3x4,95=RS 14,85 2

14 16815 Luva de procedimento 3cxs P; 4 cxs M; 2 3cxPe2cxM
cxs G 9 x 19,90 = RS
179,10

16 15531 Detergente aromil 5L 1x 6,90 = RS 6,90 1

18 15533 Sabonete lig. Max Perolado 1x 15,90 = RS 15,90 0

5L

20 15535 Papel Hig. Duetto cx/64 lcx x 48,90 = RS 52

48,90
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ANEXO 5 - ENQUADRAMENTO do LAB-203 NO INCT - MCT

INSTITUTOS NACIONAIS DE CIENCIA E TECNOLOGIA — INCT

IDENTIFICACAO DO PROJETO

TITULO: INCT de Catélise em Sistemas Moleculares e Nanoestruturados

PROCESSO Ne°: 573689/2008-3

VIGENCIA: de 26/12/2008 a 25/12/2013

COORDENADOR: Faruk Jose Nome Aguilera

INSTITUICAO SEDE: UFSC

1-) Fotos

Descrigdo da foto:
Espectrofluorimetria em

laboratdrio branco*

Atividade de pesquisa:
Fluorescéncia do acido 1-

hidroxi-2-naftdico em

solugdo aquosa e interagdo

com cations trivalentes
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Descrigdo da foto:
Determinagdo de tempo de
vida em laboratério

branco* (PTI / EasyLife V).

Atividade de pesquisa:
Fluorescéncia de acidos
hidroxinaftdicos em solucdo

aquosa: correlagdo entre

rendimentos quanticos e

calculos tedricos

*Laboratdrio Branco (= com controle de particulas: 0,3 e 0,5 pm/min e Capela TROX?®, (classe 100).

Ambos certificados pelo Nicleo de Manutengdo da UFSC (com registro IMETRO).

inctcatalise2008 @gmail.com

Site
www.inct-catalise.ufsc.br
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ANEXO 6 - CONTROLE DE MATERIAL PARTICULADO

L

W

39

?%)

UNIVERSIDADE FEDERAL DE SANTA CATARINA
PRO-REITORIA DE INFRAESTRUTURA
NUCLEO DE MANUTENCAO - NUMA

REILATORIO DE SERVICOS DAS CAPELAS DE FLUXO LAMINAR

Data/Hora
Cliente L

16 09/ Lg is 1Y bohs

ACFT - um A dod
Responsavel do Setor i&

Fone/Ramal:

“J

01- Caracteristicas do Equipamento

Fabricante

ToX D (4
Modelo: /:Zl/ CLﬂ— JB%/

Série; .2051 R

02- Utilizagdo do Equipamento

l 'RU

Freqiiéncia

de utilizaca m

Proxima certificagdo: . 2 {ZO

03- Condicdes do Eauinamento
A- Condigoes do Equipamente

Instalacoes

Contactor: |

Eletricas ___0“

Relé Térmico:  OW

Reatores:
Capacitor:

\[ uts:
Lampada F
Lampada U

Janela Acrilico B@’WK Ob‘

o
luoresc ente’ [&

ltravioleta: O[(

Manometro Diferencial __ AQS j@ﬂj‘(.u

Limpeza:

Ventilador
Quadro de
Pre-Filtro

olc T

Otk- T-GI'I‘NIU - ( (\Ilt‘I]tL

émgmf A /fo« (z/axé MOV
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04- Medigoes Efetuadas

Testes de velocidade ¢ uniformidude do fluxo de ar nos filtros absolutos ¢ contagem
eletrénica de particulas

Pontos Velocidade (m/s) Contagem de Particulas
- Bl 0,3 pm 0.5 pm
01 : OELLO g 0
02 1 o uD fuslin:,
03 I olyp I ) 0
0 O |
V) o |
0 o |
L B @)
| ©O [ O
| O [ @)

() [:awwia ds Oanu'fc;"?@ﬁy
D borcete. oty Jluninitis.

035- Contagenyde particulas fora da gapela

0.3 uym = }0 W’l\ Sé 060("“&‘1 .
fl*\pm— f}.‘) JOS'JDO/MM .

06- Diferencial de pressdo nos filtros absolutos

\_]:ill‘ru \ P (mmc a)

07- Caractensitcas da medicao
44 on&a(a&'iu e ilos lelaé' MWL & 4 CW@MA
7W¢|M«QM meﬂ jﬂ/‘ﬁ, J)wzftéo»wz(o* mos ﬂm{% C&ﬁ%;m;mgo;\
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(8- Laudo final de inspeg¢ao
4 CO}LIZ), d'.lf. 'ﬁgﬂ(ﬁ) //b:wivbm e ,@A&m’tq m }" ,Z(%Jf;?
Coudlicoed ot ﬂt’«%/ﬁg’w’_

09- Secundo a federal standart 209 e recomendagoes para testes em equipamentos de fluxo

unidirecional classe 100, do Istitute Of Envirgmental Sciences dq EUA . o equipamento fol
g
classificado qualitativamente como classe éOO il 5—0/_5 - s

Responsavel pelo Setor o o I
—
] !
Responsavel pelo laudo _4&,{? 4¢j'ﬂw_b'__‘f_}‘3"‘“ ’UJL} e

Data {? __0_9_ iﬁ_}‘o

Observagoes

I - —|

\. _ |
@@Maﬂq QJ{L{Q&? ) sl 2 <idly -
0/’5 At = ?Jfo.ol(o/f'm?«z - ﬁj}l{/‘ﬂ\: 794 . 380/ mum

g < Ao = 11 £ f =
/S pom = 111.950 mam 215 pm = {18340/ puin .
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ANEXO 7

Processo de Purificacao por Sublimacao

Protocolo 13

Doutorandos: Marcelo Silva, Muhammad Idrees
Revisao: Profs. Haidi D. Fiedler e Faruk Nome
Florianépolis 27, maio 2010

1. Introducao

A qualidade de estudos cientificos que requerem rigor e exatiddo dos resultados
obtidos, sempre ¢ avaliada pelos cuidados tomados na parte do planejamento dos
mesmos que ¢ descrita na parte experimental de artigos, dissertagdes, teses, etc.

Algumas vezes, os reagentes utilizados ndo possuem o grau de pureza necessario

para o melhor desempenho analitico.Em laboratorios académicos, estes cuidados sdo
exigidos para o caso de compostos que serdo utilizados como padrdes ou substancias
de referéncias em trabalhos que requerem rigor cientifico. No Lab-203 a purificagdo
destes padrdes ocorre principalmente para reagdes de complexagdo, adsor¢ao e sondas
fluorimétricas. Um dos processos de purificagdo mais utilizados é o que emprega
sublimagao. No presente estudo se utiliza o caso da purificagdo do pireno como um
composto modelo.

A purifica¢do do pireno pelo método da sublimag¢@o mostrou-se um método bem
eficiente para a obten¢do do mesmo com alto grau de pureza.

O pireno utilizado para a purificacdo tinha uma coloracdo amarelada, e apds a
purificacdo (sublimagdo) o mesmo apresentou uma cor branca, fato este suficiente
para a aplicagdo do mesmo em determinacdes fluorimétricas simples.

Como modo de verificacdo analitica do grau de pureza, para reagentes organicos,
utiliza-se a técnica de espectroscopia RMN (H'RMN podem garantir o grau de pureza

do pireno obtido [1])
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1.1 Sublimacéao

O processo na qual as moléculas passam do estado solido diretamente para o
estado vapor ¢ chamado sublimagédo, o processo inverso ¢ chamado de deposic¢ao,

isto €, as moléculas fazem uma transicao direta de vapor para sélido [2].
Sélidoe————> Vapor

O naftaleno tem uma pressdo de vapor bem alta para um solido (Imm Hg a 53
°C), por isso seu vapor impregna muito rapido um recipiente fechado. O iodo também
sublima. A temperatura ambiente a cor violeta do vapor de iodo é facilmente

visualizada num recipiente fechado, como mostra a figural [2].

|_' i S i &

Figural- Iodo s6lido em equilibrio com seu vapor [1].

Devido as moléculas estarem unidas com mais for¢a num so6lido, sua pressao de
vapor ¢ muito menor que a do respectivo liquido. A energia (normalmente em
kilojoules) necessaria para sublimar um mol de um sélido recebe o nome de entalpia
molar de sublimag¢ao (AHy, ), € € igual a soma da entalpia molar de fusdo mais a de

vaporizagao:
AHgup = AHgys + AHvap (eqanENlO 1)[2]

A equagdo 1 ¢ uma demonstragdo da lei de Hess. A entalpia, ou mudanga de calor

para todo o processo, ¢ a mesma se a substancia passa direto do estado s6lido para o
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estado vapor, ou se passa do estado sdlido para o estado liquido e depois passa ao

estado de vapor [2].
1.2 Pireno

O pireno ¢ um hidrocarboneto poliaromatico (HPA) constituido de quatro anéis

benzénicos fundidos, como mostra a figura 2.

Figura 2. Estrutura esquematica do pireno.

Em condi¢des normais de pressdo e temperatura o pireno puro se encontra na
forma de um soélido branco. O calor (energia) necessario pra sublimar um mol de
pireno ¢ 97,5kJ (AHy,,=97,5kJ/mol) [3]. Essa energia ¢ facilmente alcangada pelo uso
tanto de uma chapa de aquecimento como pelo uso de uma pistola de calor

(semelhante a um secador de cabelos).

2 Objetivo
O objetivo principal desse trabalho ¢ purificar o pireno através da sublimagao.

3 Aparatos

e Dedo frio (vidraria adequada para sublimagao)
e Banho termostatizado

e Bomba de vacuo acoplada a um “trap” (sistema para condensar vapores
garantindo um bom funcionamento da bomba de vacuo)

e Pireno (Fluka puriss. for fluorescence > 99,0 % ) niveis de impureza < 0,005%
para: Fe, K, Mg, Mn, Na, Ni, Pb, Zn, Ca, Cd, Co, Cr e Cu.

e Pistola de calor
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4 Procedimento Experimental

4.1 Monte adequadamente o dedo frio acoplado a bomba de vacuo e ao banho

termostatizado como na figura 3.

Figura 3. Sistema sublimador (dedo frio)

4.2 Coloque dentro do sublimador uma quantidade de aproximadamente 1g de pireno

impuro.

4.3 Feche o sublimador e ndo esqueca de colocar graxa de silicone na junta. Em

seguida faga o vacuo no sistema.
4.4 Ligue o banho termostatizado numa temperetura entre 0-10 °C.

4.5 Aqueca o sistema com o auxilio da pistola de calor (nessa etapa vocé vai comegar

a ver o pireno sublimando e depositando-se no dedo frio como mostra a figura 4).

Pireno

Figura 4. Cristais de pireno puro depositado no dedo frio.
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4.6 Apds algum tempo quando houver uma consideravel quantidade de pireno
depositado na parede do dedo frio, desligue o banho, cuidadosamente abra o sistema e

colete num becker previamente limpo o pireno que agora tem um alto grau de pureza.

5. Resultados

Obteve-se 0,7 g de pireno com alto grau de pureza, partindo de 1,3 g de uma
amostra de pireno.

A figura 4 mostra claramente o pireno puro de coloracdo branca depositado na
parede do dedo frio e um pouco abaixo do mesmo, o pireno impuro de coloracao

amarronzada.

6. Conclusao

O pireno utilizado para a purificacdo tinha uma coloragdo amarelada, e apds a

purificacdo (sublimag¢do) o mesmo apresentou uma cor branca.

A purificagdo do pireno pelo método da sublimagdao ¢ um método eficiente para

a obteng¢do de pireno com o grau de pureza desejado no presente estudo.

Observacgao: Caso necessario, andlises de H'RMN podem garantir o grau de

pureza do pireno obtido.
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