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I. Introducao

Interpretacdo objetiva dos seguintes conteudos:

I.1. Quimica Analitica

!

Equilibrio Iénico («—= ) E o0 estado que alcan¢ca uma rea¢do
quimica reversivel onde a concentragdo dos reagentes e produtos
se mantém constantes (sob o ponto de vista macroscopico).

Anadlise — Decompor (um todo) em suas partes componentes.

\\’ » Observar

» Examinar com minucia
> Submeter a critica

Do grego: Analysis — exame de cada parte de um todo (abertura da amostra).

Analise Qualitativa Inorganica — Estuda as interacdes de equilibrio (setas) que
ocorrem em solucdes 10nicas (aquosas).

I.2. Identificacdo de Cations:

v Os cétions ou os fons metdlicos sdo classificados em grupos
analiticos com o objetivo de realizar a analise sistematica qualitativa
dos mesmos.

Estes sdo classificados em 5 grupos, de acordo com a sua reatividade em
presenc¢a de determinados reagentes.

v Pelo emprego sistematico desses reagentes de grupo, pode-se tirar algumas
conclusdes sobre a presenca ou sobre a auséncia de grupos de cations e separar
os conjuntos de cations para analise posterior.



N.B. Esta ¢ uma maneira tradicional (ver Vogel, (1974), p. 592) de apresentar a matéria na
qual o estudo das reagdes ¢ facilitado porque os ions de comportamento analogo sdo
reunidos dentro de um grupo.

v A classificacdo baseia-se no modo como os cations reagem a determinados
reagentes; como por exemplo: 4cido cloridrico, acido sulfurico (sulfeto de H),
sulfeto de amoénio e o carbonato de amodnio, pela formag¢do ou ndo de
precipitados.

I.3. A classificacio dos ions mais comuns tem por base as diferencas de
solubilidade dos seus cloretos, sulfetos e carbonatos.

v’ As reagdes analiticas realizadas no laboratorio sdo reacdes entre substancias em
solucdo.

Estas reagdes sdo seguidas de um efeito como mudanca de coloragcdo na solugio,
formagdo de precipitado ou dissolugao.

Conclusao:
Quando se tem uma mistura (uma amostra desconhecida), para analisar pode-se
tanto caracterizar como separar 0s cations em questao.

1.4. Procedimentos Quimicos Sistematicos

Um procedimento quimico sistematico consiste de uma sequéncia de passos
que devem ser executados em uma ordem especifica. Todos eles devem ser
realizados para se obter uma resposta satisfatdria. Os passos sdo projetados, supondo-
se que qualquer um dos seus elementos, ions, compostos, ligas, etc ... estejam
presentes.

N.B. Deve-se saber que embora a Quimica Analitica Qualitativa I se restringe
aos procedimentos quimicos sistematicos, existem alguns procedimentos sistematicos
que se utilizam de métodos fisicos, por exemplo:

Identificacdo de um mineral pela dureza, fratura, densidade ou cor de uma risca
de uma placa ceramica e identificacdo de elementos metalicos por espectrografia de
emissdo, etc ...



I.5. Esquema geral para uma analise sistematica de qualquer material

1°) Trata-se a solugdo original com uma sucessdo de reagentes (cada
um deles precipita varios ions).
Desta forma, um pequeno numero de ions € removido como um grupo.
Estes ions, entdo sdo submetidos a separacdo até que cada ion possa ser
identificado individualmente.

2° ) A solugdo remanescente € tratada com outro reagente € outro
pequeno numero, isto €, grupo de ions ¢ removido.

Estes sao
posteriormente
separados um do
outro e identificado

3°) Continua-se o procedimento até que todos os ions tenham sido
identificados. No esquema de andlise a seguir se apresenta os cations
divididos em 05 grupos, de acordo com a reagdo deles em presenga de
certos anions, sob condi¢des especificas.

Exemplo: Quando se tem uma amostra original contendo todos os
cations comuns, se a ela adicionarmos, um apds o outro: I) cloreto; II)
sulfeto em meio acido; III) sulfeto em meio alcalino; e IV) ions
carbonatos, se obterdo os ions precipitados por cada reagente e que irdo
compor quatro grupos dentro do esquema geral. Por fim, os ions que ndo
precipitaram com nenhum dos agentes precipitantes compdem o grupo V.



I1. Conceitos Fundamentais

I1.1. Rea¢oes SELETIVAS

& Servem para separar grupos de ions.

< Quando um reagente reage somente com um ion especifico.

< Existem poucas interferéncias.

Ex. Marcha analitica para cations.

< Os cations sdo primeiro separados dentro de grupos por reagentes € sao

subdivididos em subgrupos.

G I = precipitam na forma de cloretos.

G II = precipitam na forma de sulfetos (meio acido).

G III A = precipitam na forma de hidroxidos (meio basico).
G III B = precipitam na forma de sulfetos (meio basico).

G IV = precipitam na forma de carbonatos.

& A classificacdo dos ions mais comuns tem por base as diferencas de

solubilidade de seus: cloretos, sulfetos e carbonatos.
% Dentro da analise qualitativa inorganica, para separar e identificar os
ions, sdo usadas reagOes de: precipitacdes, reagdes de oxidagdes-redugdo e a

formacdo de complexos.



I1.2. Reacdes ESPECIFICAS <Servem para identificar fons.
< Sem interferéncias.

Ex:
Alguns ensaios especificos
fon Reagente Produto observado
Ni™ Dimetilglioxamina, tartarato | Precipitado vermelho
de sodio, T solucdo de
amonia
Cu™ Ditiooxamida, acido | Precipitado verde-escuro
malonico, *etilenodiamina
Fe™ 1, 10 — Fenantrolina Solugdo vermelha
Mn"" Persulfato de amonio, nitrato | Solu¢do ptrpura
de prata, 1 acido sulfurico.

* Agente mascarante
TCatalisador

Especificidade da Reacdo

Por exemplo nas identificagdes dos ions NH," por a¢do de uma base:
NH,Cl1 + NaOH — NaCl+H,0 + NH; 4

Neste caso hd o desprendimento de amodnia, o é de facil reconhecimento devido ao
seu odor marcante.

Obs: Sabe-se que amoniaco nao se forma a ndo ser a partir de sais de amonio. Desta
forma, a reacdo do ion NH4 com bases ¢ uma especificidade de ions.

A sensibilidade das reagdes quimicas pode variar dentro de determinados_limites,
dependendo de diversos fatores:

% Aumento da quantidade de solugio;

% Aumento da concentragdo dos reagentes;

% Durag¢do da reacdo

% O meio (tamponamento);

& Agitagdo da fase aquosa com liquido imiscivel em H,O (benzeno);

% Adicdo de alcool etilico (CH3;CH,OH) nas reacdes de precipitacdesy (a
sensibilidade aumenta), este diminui a solubilidade de substancias inorgénicas.

1. Quando se eleva a sensibilidade de uma reagdo, eleva-se também a possibilidade

de erro. Portanto, deve-se ter cuidado.

2. A verificacdo da pureza dos reagentes deve ser feita como ensaio “branco”.



3. E importante a limpeza do material a ser utilizado.

I1.3. Analise FRACIONADA

Também chamado ensaio quimico direto.
E praticada quando utilizamos uma reagdo ESPECIFICA feita diretamente em
porcdes retiradas da solugdo em estudo sem levar em consideracdo a presenca de

outros ions.

APRESENTA POSSILBILIDAE DE INTERFERENCIA.

Se utiliza quando se suspeita da presenca de um determinado componente.

I1.4. Analise SISTEMATICA

Consiste na identificacdo de cada ions depois de terem sido identificados e
ELIMINADOS da solucdo através de uma sequéncia de reagdes, todos os outros ions
que impedem a sua identificagdo.
A andlise sistematica ¢ uma sequéncia de reacdes que combinam reagdes SELETIVAS
e ESPECIFICAS.
Para podermos ter um ensaio verdadeiramente ESPECIFICO, devemos estabelecer
certas restrigdes sobre as condi¢des da realizagao.
- O componente suspeito deve estar estado fisico desejado.

(Ex: soluto no estado de oxidagdo desejado).
- Se em solugdo, o pH deve ser o desejado. A solucdo de se apresentar clara.
- Outras substiancias ndo devem estar presentes em quantidades ou concentragdes
muito grandes.

E comum ter de se analisar um fon na presenga de outros. Em geral, ions presentes na

solucdo podem diminuir a sensibilidade das reacdes especificas do ion em questdo (mudanca de

cor), modificado os produtos da reacgao.

Muitas vezes tem-se que eliminar ou reduzir os(s) ions(s) interferentes para realizar a reacao

de caracterizagdo.



Exemplo I - A identificagdo de fons Cd™" sob agdo do 4cido sulfidrico (H,S) com formagio de
CdsS.
- Na presenca de fons Cu” havera a l CusS.
- No entanto, efetuando-se uma reagdo prévia com KCN, haverd uma complexacdo do
cobre [Cu(CN)4]> que passara a nio reagir com H,S.
- Desta forma, se estara diminuindo a presenca de cobre na solucdo a ser analisada e

havera somente a precipitacdo de CdS, permitindo concluir-se a presenga de Cd"" na solugfo.

Exemplo II - Determinagio sistematica da anélise da reagdo dos ions Ca>* e Ba™" (IV grupo).

~ . ’ ’ 2+ ~ ) rq e
- A reagdo mais sensivel para ion Ca”™ ¢ a formacgdo de precipitado de oxalato de célcio

CaC,0,4 por acdo dos sais do acido oxalico.

H2C204 —> (NH4)2C204

CaCl, + (NHy4),C,0y4 — CaC,0, ¥ + 2NH,CI
ou
Ca” +C,0,7 <> CaC,0, v

~ ~ ’ 2+ 2+ s ,
A reagdo ndo especifica para o Ca” porque a Ba™ precipita de forma andloga.

N o . . L. . 2+
Portanto, ndo se pode iniciar a analise sistematica analisando a presenga de Ca™ .

. . . ~ ’ ’ 2+
Devemos verificar, primeiramente, se a solugdo contém ions Ba“™".

Isto pode ser feito por adi¢do de cromato de calcio CaCrO, a solugdo.
Ba®' +CrO,” <= BaCrO, }

Enquanto que o cromato de bario precipita, o cromato de calcio, por ser soluvel
em H,0, permanece em solucio.
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Apos centrifugagao ( @ ), 0 bario é retirado na forma de precipitado (pptv )
e pode-se, com o sobrenadante, determinar ou identificar o célcio por adi¢do de
sais do dcido oxélico, (NHy4),C,0,.

- Para assegurar-se que a precipitacio do Ba®' foi total:

Deve-se adicionar, antes do tratamento do sobrenadante com os sais do acido oxalico,

algumas gotas a mais do cromato de calcio (CaCrO,). No caso de persistir a

precipitacdo, o sobrenadante e o precipitado devem ser sucessivamente separados até

que haja mais precipitagdo de BaCrO,4 no sobrenadante.

Desta forma, pode-se proceder a analise de Ca pela adicdo dos sais de adcido oxalico.
Ca® +C,0,7  «—= CaCy0, v

A separagio de Ba®" e Ca® tem por base a diferenca de solubilidade dos cromatos de
bario e calcio BaCrO, e CaCrO,.

Exemplo III — A separagdo sais de amonio NH," / dos sais de K, Na" tem por base a
diferenca de volatibilidade.

Para separa-los evapora-se a solugdo e a seguir calcina-se o residuo.

Os sais de amoOnio se volatilizam e os sais de potassio e sodio permanecem no residuo.

A SEPARACAO COMPLETA DE iONS DEPENDE PRINCIPALMENTE:

1. Do emprego de quantidades suficientes de reativos;

2. Da existéncia de condi¢cdes para a precipitagio (meio, T, etc ...) ou uma
temperatura alta ou suficiente para uma calcinacdo;

3. Precipitacdo completa.



III. Classificacdo das operacdes em procedimentos
analiticos

I11.1. Amostragem (selegdo da amostra bruta).

II1.2. Preparacdo da amostra analitica.

2.1. Reducido do tamanho da particula.
2.1.1.Trituragdo
2.1.2. Moagem

2.2. Peneiramento

2.3. Homogenizacao

2.4. Reducdo do tamanho da amostra
2.4.1. Divisdo em quatro
2.4.2. Divisdo em dois (“riffling”™)

2.5. Medicao da amostra analitica
2.5.1. Peso (massa)

2.5.2 Volume

II1.3.0peracdes preliminares com a amostra analitica.
3.1. Operacades fisicas preliminares

3.1.1. Dissolucao fisica

/Extragﬁo
Evaporagdo
. Destilagado
3.1.2 Separagdes Fisicas
Sublimagao
/
Filtragdo em papel
. em camada delgada
Didlise iquida de alto
\_Cromatografia < eletroforese esempenho
em coluna 45082

~

11

{troca 10nica



3.2. Operacoes quimicas preliminares

/

Separacdes quimicas

3.2.1. Rea¢des em amostras inorganicas < Dissolugdo quimica

3.2.2. Opera¢des em amostras
inorganicas e organicas (em
solucio)

3.2.3. Operacgdes (reacdes) em < Substitui¢ao

amostras organicas

12
/Precipitagéo
Dissolugao
Troca i6nica

Evolucdo gasosa

Absor¢ao gasosa

-

Complexagdo
Hidroélise
o
Neutralizagao
< Oxidacdo
Reducio
S
.
Adicédo
Pirolise
Eliminagao )
Espectrometria de
kFragmentagéo massa

II1.4. Determinaciao Analitica

4.1 Operacdes quimicas de identificacdo ou determinacio

4.1.1. Observacdes quimicas simples

4.1.2.Determinacdes eletro quimicas

Formacao de precipitado
Formacgao de cor solugdo

Formacgao de gas

Corrente de descarga de ions
(espectrometria de massa)

Potencial de meia onda
(polarografia)
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4.2. Operacdes Fisicas de identificacido

/Densidade, gravidade especifica
4.2.1. Determinac¢des Mecanicas < Dureza

Andlise termogravimétrica

kCromatograﬁa

( Ponto de fusao

4.2.2. Determinagdes térmicas < Ponto de congelamento

Ponto de ebuli¢do

L Analise térmica diferencial

-
Refratometria Ar?o deCCede AA
Faisca
Espectrometria de emissdo < Plasma acoplado indutivamente
Chama .
e . Fluorescéncia < Raios —x
4.2.3. Determinacdes oticas 9 UV - visivel

Espectrometria de absor¢do { UV — visivel
Infravermelha

Espectrometria de fluorescéncia
Espectrometria Raman

Espectrometria de ressonincia magnética
nuclear

\Difragﬁo de raios - x

Difragdo de elétrons
Espectrometria  de
elétrons

4.2.4. Medicdes de elétrons Espectrometria fotoelétrica

Espectrometria de Auger



IV. Analise Sistematica de Cations
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Tabela 1. Classificacio qualitativa de alguns cations dentro de 5 grupos analiticos de acordo com seus

respectivos reagentes coletores.

Reagente coletor Caracteristicas do Grupo (Cations)
Grupo Do grupo
Cloreto (CI) Cloretos insoluveis
I HCl dil. I em HCI dil. Pb**, Ag™, Hg*
Sulfeto (S*)
-4 H,S em presenca de I Sulfetos insoluveis Hg”", Cu™", Cd*
HCl dil. Em HCI dil. Bi*', Pb*"
Sulfeto (S7)
I1-B H,S em presenca de I Sulfetos insoltveis em As*, Sb*, Sn**
HCIl dil. HCIl dil.
I - A NH,OH I Hidroxidos precipitaveis
Grupo de Ferro Em presenca de NH,Cl em NH,OH + NH,CI A, Cr't, Fe**
Al (OH);, Cr(OH);, Fe(OH);
(NH4), S
I -B Em presenca de I Sulfetos precipitaveis Ni**, Ca**
Grupo de Zinco NH,OH e NH,Cl por (NH,),S em presenca Mn**, Zn**
de NH,CI, NiS, CaS
w (HPOS») Mg**, Ba**
Grupo do Cilcio em presenca de Acido Sr¥*, Ca*
em meio amociacal
(NH,)HPO,
14 Sem Reagente do Soltiveis em agua K", Na", NH,"
Grupo dos Grupo ions que nio precipitam
Metais Alcalinos Sem Precipitante nos grupos anteriores

Grupo IV — Reagente (NH,OH e NH,Cl)

BaCO;, SrCO;, CaCO;

vy

N.B — Caso o reagente do grupo IV = (NH,),CO; / NH,OH + NH,Cl o Mg precipitara no grupo V.




Figura 1- Esquema da Analise Sistematica dos Cations

Solucao Problema ]

HCI3M — ‘ Centrifugada

v ppt @ v
Grupo | | Grupos i, Il IVeV]
AgCI, Hg2CI2, PbC|2
H,S (em HCI 0,3 M) - 5
Grupo Il ]ppt @ l
| Grupos I, IV e V |
y Ppt
Grupo Il - A l Grupo Il -B ] H,S em meio amoniacal —>
HgS, Cus, CdS, PbS, Bi,S;3 AsS, 7, SbS, 7, SnS3 ™, AsO,, SbO,; , SnO;
Al(OH)3, Cr(OH)3, Zns, Grupo lll I “ppt
NiS, FeS, CaS, MnS @ v
| Grupo VeV ]
ppt
Grupo IV ]

Ba3(PO4),, Caz(PO4),, Sr3(POs)2, Mg(PO4),

Grupo V

Na‘, K', NH® <

@ (NH4)2HPo4, NH3 3M

15
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Figura 2. Protocolo de Analise do Grupo 1 de Cations

O grupo I de cations se distingue dos outros grupos pelo fato de formar cloretos

insoluveis. O agente precipitante € o acido cloridrico.

++
A + Pb H ++
g l / £2
Amostra
+ 6M HCI dil. @
Precipitado: Centrifugado:
AgCl; PbCly; Hg,Cl, pode conter cations dos
Grupos IL III,IVeV
agua quente ‘
I
agitagcdo @
Precipitado: Centrifugado
AgCl + Hg,Cl, PbCl,
+ 0,5M Na,CrO .
6M NH,OH B
@
l l Precipitado:
PbCrO,4 amarelo

Precipitado: Centrifugado:
Hg(NH),Cl + Hg" negro Ag(NH3),Cl
Ag° negro (possivel)

HNO; 6M dil._

Precipitado: AgCl branco
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Figura 3. Protocolo de Analise do Grupo 2 de Cations

II-A2Hg ;B ;Cu™;Cd™
I-B2As ;Sb;Sn*

O grupo II de cations se distingue dos outros grupos pelo fato de formar sulfetos insoluveis
em meio acido. O agente precipitante € o gas sulfidrico em meio acido.

Os cations do grupo II — B se diferenciam do grupo II — A por serem soliveis em sulfeto de
amoOnio. Numa marcha analitica os cations dos grupos Il — A e Il — B precipitam na forma
de sulfetos em meio acido e sdo separados pela lavagem do precipitado com (NHy),S

Amost rifugado
resulta Grupo I

Borbulhar H,S ]

(meio 4cido)
l l

Precipitado: HgS; Bi,S;; CuS; CdS (Grupo II - Centrifugado: pode conter
A) cations dos grupos IIL, IV e
ASzS3; Sb2S3; SIlSz (Grupo | == B)

Lavar o precipitado

com @
(NH4)2S l l

Precipitado cations do Centrifugacio: cations do
grupo II - A Grupo II-B
HgS; Bi,S3; CuS; CdS

Analise: separagdo e identificagcdo dos cations

do Grupo II - B
Veja Protocolo de Analise do Grupo II - B

l

Andlise: separagdo e identificagdo dos
cations do Grupo I - A
Veja Protocolo de Analise do Grupo II - A
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Figura 4. Protocolo de Analise do Grupo II — A

Amostra — precipitado
HgS; Bi,S;; CuS; CdS

+HNO;

+/\

2

'

Precipitado: HgS (pode
ter também HgCl,)

+ 4gua régia
(3 HCI + 1 HNO;3) conc.

Solucdo amarela : HgCIZJ

agitacdo
mecanica

+SnCl, —>

Hg,Cl, l branco J

+— +KI

Hgl, lcoral J

Centrifugado:
Bi(NO3)3; Cu(NOs),; Cd(NO3),

0

NH,OH _ oM
(excesso)
Centrifugado:
solucdo azul
[Cu(NH;),]*"

5 [CA(NH;3)]*"

Precipitado:
Bi(OH),NO; | branco

Na28n02 —> l

Bi’ § preto J

Excesso de Excesso de

reagente reagente

K,[Hgls]

Hg’ lcinza escuro :
soluvel

+ 0l benzoinoxima
a

<

v

J Cu(C14H1102N) l verde J

Borbulhar H,S —»

NS

v
Solu¢do incolor
[Cu(Cn)a]™
[Cd(Cn)a]™

~

CdS
amarelo
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Figura 5. Protocolo de Analise do Grupo II — B

Amostra — Centrifugado
Cations Grupo II - B
Borbulhar H,S
—

(meio 4cido) ‘ @
Precipitado: As,Ss3; SbyS;; SnS; J Fora \

2 mL de HCI conc
A de 3 a 5 min. @
Precipitado: As,S;3 ¢ laranjaJ Centrifugado
SbCl; ; SnCly
+ HNOj; conc. —
+ (NHs)s Moy Oa4 . 4H,0 (s6lido) agitago
+ /\ até ebuli¢io mecanica

<«— HxC04

+ Mg
(NH4)3 [ As(M03010)4] ¢ A —>
amarelo

SbCls + [Sn(C204)5™ J

v

- Borbulhar
SnClz \ H2 O

HgClz

—>
A Sb,S; L laranja J

Hg,Cl, .Hg0 l cinza J
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Figura 6. Protocolo de Analise do Grupo III = A
Al”

F e3+ l Cr3+

N /
Amostra

Adicionar Solug@o tampao
(NH4C1 + NH4OH)

_
pH =10, até¢ pH = 9,0
“Ferver até sentir odor de NH3” @
Precipitado: Centrifugado: cations
Fe(OH); + AI(OH); + Cr(OH); dos Grupos [II - B, IVe V

NaOH 30% em excesso
+H,0O + (até cessar a efervecéncia)

E(OH); l marrom avermelhado

|

AlL” + CrO>

HCI dil. (=2N) —>l ‘

HCLoH = 7 CH; COOH
FeCl; pH <7 Ijr (até reacdo acida) pH <7
NH4OH dil. pH=9 ’
4 . =
agitagdo Pb(CH3COO), !
mecanica M
Al(OH); l branco PbCrO4¢ amarelo
« NH,;SCN Ky[Fe(CN)s]
v
HCIpH <7 pH<7
Fe(SCN); Fe4[Fe(CN)o]3 azul T+ Co(NO3),
vermelho sangue VAN

Co(AlO),), verde

13+
Alizarina / \Alummon

Vermelho Vermelho
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Figura 7. Protocolo de Analise do Grupo 111 — B
Zn* Co*t

2+
Ni

Adicionar sol. tampao. pH = 10, até pH > 7,2
Ferver para evitar a fermentagio de coloides

.,
+ (NH4), S @
'

!
g

HCI2N ‘ @

AN
!
e e

I\X)H conc. @ H,O0 régia |
+ €XCcesso 7 (3 HCI + 1 HNOs) conc.
HNO; conc.—» CH:COOH
l ;-I <> +NH4OH até CH; COOH

+ —> - —>
KNOz (S)
- (NHq), S D1met11g11c1ma
N

l NaB103 (S) A -
-— v

<
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Figura 8. Protocolo de Analise do Grupo 1V

+
Ca2 Sr2+
2+ 2+

Ao

Solugdo tampao pH = 9,2

+
(NH,), CO5 IM ‘ @
A A
SrCO;3 + BaCOs3 + MgCO 3 + CaCOs Fora

—
CH,COOH (2N) —__, l

(N
(CH;COO0), Ba + (CH3COO), Sr + (CH3;COO), Ca + (CH3COO), Mg agitacao
mecanica
K,CrOy — ‘ @

l l

BaCrOq4 ’ amarelo m
g centrifuﬁado
NH,4OH (6M) + CH;CH,OH

@2
'

SrCrO4+ CaCrO;4 E CaCrO4 + MgCrO4
NH4OH (2M) ou (6M)

HSOs ‘ H,C,04 - @
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Figura 09. Protocolo de analise de caracterizacdo do Grupo V

1.NH4"

2.Mg"™

3.K"

4. Na"

2 mL da amostra + 3 mL NaOH, aquecer até a

ebulicdo. Testar o gas que se desprende com
-/ papel tornassol vermelho umedecido em H,O.
S ,/ | - .
! Teste a solucido com o reativo de Nessler.

Precipitado marrom avermelhado indica a
presenca de amonio.

2 mL da amostra + NH4OH (até
aparecimento de odor) + NH4Cl e gota a gota,

) NaHPO,
—— W Deixar em repouso. Precipitado branco indica

a presenca de magnésio

2mL da amostra, colocar uma capsula da
porcelana e eliminar todo o solvente,
colecionar o residuo. Dividir o residuo em 2
partes. Uma ¢é para ensaio a chama e a outra
dissolve-se em pequena quantidade de agua e
divide-se em dois tubos. Guarde um deles
para a pesquisa de Na" e no outro acrescente
H; [PtClg] e um precipitado amarelo indica a
presenca de potassio.

/"’ 0,5 mL de solucéio de uranil
(f acetato de magnésio ou zinco e junta-

‘ ; se 2 ou 3 gotas de soluciio do item )
—_— N anterior. /

# AN . s o qs o
' O precipitado amarelo indica a o
o

+
presenca de Na™. ™

N,
.

"o

.

p—
i
o

‘"“*um, e




24

Continuacio de Protocolo de Analise de caracterizacdo do grupo IV

1. A configuragdo do Mg*" é feita adicionando 2 gotas de centrifugado do
grupo III — B ao NH,OH. A formag¢do de um precipitado branco indica a
presenca do Mg*".

2.0 CaCrO*é parcialmente soluvel no (NH4,OH + alcool), por isso uma
parte precipita junto com o SrCrO,. Ao adicionarmos H,SOy, O Sr** forma
instantaneamente um precipitado branco, enquanto que o Ca®' formard um

precipitado branco, mas lentamente.
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V — Exemplos de aplicacio dos conhecimentos com estudos de
Casos:
V.1. Quimica aplicada a Zootecnia

Estudo de caso 1: “Esterqueira. Residuos e/ou Adubos: processo para a
certificagao cientifica com relagao a possiveis nutrientes e/ou ions toxicos”
Exercicio da Disciplina de Quimica Geral e Analitica:

Aplicado aos Graduandos do Curso de Zootecnia da Universidade Federal de Santa Catarina = Turma 2009/1

Breve introducgao ao tema:

Esterqueiras viabilizam a fermentagédo do esterco, diminuindo a poluicédo e podendo gerar
fonte de riqueza desde que o mesmo seja aproveitado como fertilizante em lavouras e
pastagens. E importante salientar que, durante a fase de cura, a elevada temperatura de
fermentacdo destréi grande parte das sementes de pragas e germes causadores de doencgas
(Vogtmann & Wagner, 1987).

Na bibliografia consultada pelos académicos foram selecionados varios modelos de
esterqueiras. As diferencas basicas ocorrem em relagdo a forma dos dejetos utilizados, que
podem ser liquidos ou solidos.

E importante salientar que, o teor médio de nutrientes (N, P, K, Ca, Mg, S ou Cl)
eliminados no estrume e urina dos animais selecionados (suinos ou bovinos) é fundamental para
a tomada de decisdo no momento da adaptacéo da esterqueira sugerida (apresentada a seguir)
as condigbes climaticas do local onde sera construida, bem como as condi¢bes fisicas para o
recolhimento diario das amostras (rejeitos) que serdo aproveitados como pré-adubo de solos
(Vogtmann & Wagner, 1987).

O local para a construgéo deve ficar afastado, no minimo, 50m do estabulo e 200m de
residéncias, para evitar o mau cheiro e a proliferagcdo de moscas. No entanto, nenhuma das
esterqueiras encontradas pelos alunos apresentou condi¢des técnicas praticas para o

aproveitamento dos dejetos tanto do tipo liquido como sélido, como adubo quimico. Para este
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fim, apresenta-se a seguir um Projeto de Esterqueira Ecolégica visando esta finalidade (Figura

10/ 1,2, 3 e 4).

Figura 1. Acesso Frontal: Elemento de ventilagdo da cobertura, rampa para
remocéo de dejetos e chorume.

Figura 2. Corte Transversal: Vala e rampa para coleta e remogéao de dejetos e chorume.

Figura 3. Corte Longitudinal: Baia de alimentagao, cama de feno
e vala para coleta de dejetos e chorume.

Figura 4. Acesso Fundos: entrda de porcos e janelas de acesso as baias de alimentagao.

Figura 10. Ilustracdes Fig. 1, 2, 3 e 4 de um modelo de para a construgdo de uma esterqueira
ecoldgica.



27

V.2. Preparacio tipica de uma amostra de liga metalica,
selecionada por possuir uma matriz complexa, similar a outras

amostras naturais.
N.B.) Protocolos para determinacio de outras amostras de interesse, como por exemplo:
aguas, sedimentos, solos, argilas podem ser encontrados:

http://www.gmc.ufsc.br/lacfi
em downloads (Seguranca do Controle de Qualidade do Lab. LACFI-203)

1* Parte: Dissolucao da Liga — Reacdo com varios acidos.

Testar a liga com HCI (conc.). Aquecer até completa dissolucdo. Se a liga dissolver-
se completamente no acido cloridrico, concluimos que ela é composta apenas de metais
situados acima do hidrogénio na série eletroquimica. Se a liga ndo se dissolver
completamente no acido cloridrico = Significa que a mesma pode ser formada por metais
que estdo localizados acima e abaixo, ou apenas abaixo do hidrogénio. Neste caso teremos
que utilizar acidos oxidantes como H,SO,4; HNO; ou 4gua régia.

Testar a liga, respectivamente com os acidos: H,SO,; HNO;. Aquecer até a completa
dissolucao.

O H,SO,, principalmente em aquecimento, reage com grande numero de metais
acima e abaixo de hidrogénio na escala de reatividade.

O HNOs; reage praticamente com a maioria dos metais. Somente os metais ouro €
platina, ndo sdo atacados pelo 4cido nitrico. O arsénio, antimdnio e estanho reagem
completamente com acido nitrico, devido a formagao de uma pelicula de 6xido, que protege
a liga do ataque do 4cido.

No caso da liga ndo ser dissolvida completamente pelo HNO;, devemos utilizar a
agua régia (3 partes de HC1 + 1 parte de HNO;).

Ao dissolver a liga na agua régia, devemos inicialmente adicionar o HCI. Deixar
reagir um pouco € depois adicionar o HNOj;. Desta forma estaremos impedindo a formacgao
de 6xidos insoluveis.

Todos os metais se dissolvem na agua régia, porém prata ¢ o chumbo formam
cloretos insoluveis.

27 Parte

Apos a dissolucdo da liga, adicionar 2 mL de 4gua e agitar. Forma-se uma solugdo
que sera analisada seguindo toda marcha analitica, da mesma forma que uma solugdo
comum.

Se a liga dissolveu-se completamente no HCI, ou na 4dgua régia. Nao ha necessidade
de fazer a anélise do grupo I. Partir do grupo II.

Se a liga ndo dissolve-se completamente na agua régia, fazer uma centrifugacdo.O
residuo sera analisado, seguindo o grupo I, e o centrifugado sera utilizado na analise do
grupo II em diante.

3* Parte
A determinagdo analitica pode ser realizada através de varias técnicas, por exemplo:
1) potenciometria (ver Tabela II e Cienfuegos & Vaitsman, 2000);
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i1) espectrofotometria UV-Vis (ver aula tedrica apresentada a continuagdo A.F. Silva,
2008;
111) espectrofotometria de absor¢do atomica, AAS (Cienfuegos & Vaitsman, 2000).

Tabela II — Potenciais de Reduc¢io-Padriao, a 25°C. ( Skoog, West, Hooler,
V.1, 1997).

Semi-Reacio E°(Volt)
Li' +e& €= Li -3,05
K'+e €<= K -2,92
Ba’ + 2¢ < Ba 2,90
Ca’" +2¢ <=2 Ca 2,76
Na'+e = Na 2,71
Mg2+ +2¢ <= Mg 2,38
Al +3¢ = Al 1,67
Mn* 42 e == Mn -1,03
2H,0+2e¢ <= H, +20H 0,83
n*t+2¢e <— /n -0,76
Cr'+3e¢<+= Cr -0,74
Fe?'+2¢ +— Fe -0,44
PbSO,+2 e == Pb + SO, 20,36
Ni*'+2 ¢ <= Ni 10,25
Sn*"+2¢ =2 Sn -0,14
Pb*" +2¢ == Pb 0,13
Fe* +3 e <= Fe -0,04
2H +2¢ <— H; -0,00
AgCl+¢ = Ag+CI 0,22
Hg,Cl, +2 e = 2Ag +2CI 0,27
Cu'+2¢ <—= Cu 0,34
Cu ' +¢ o= Cu 0,52
I(aq) +2e¢ <=2 2I 0,54
Fe* +e- — Fe* 0,77
Agted== Ag 0,80
Bry(aq) +2 ¢ <= 2Br 1,09
0, +4H +2 ¢ = 2H,0 1,23
MnO, + 4H" + 2 ¢ = Mn*" + 2H,0 1,28
Cr,07” + 14H' + 6 & &= 2Cr’" + 7TH,0 1,33
Ch(g)+2e <= 2CI 1,36
2CI05 + 12H" + 10 € = Cly+ 6H,0 1,47
8H' +MnOy + 5 e == Mn” +4H,0 1,49
PbO, + 804"+ 4H' +2 ¢ g=> PbSO4+2H,0 | 1 69
H,0, +2H" +2 ¢ = 2H,0 1,78
$,08" +2 ¢ += 2804 2,00
F,+2e == 2F 2,87
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Tabela III — Solubility Product Constant Values at 25°C. (Qualitative
Analysis With Ionic Equilibrium; R.K. Wismer, 1991, U.S.A.).

Solute

Solubility equilibrium

K

sp
Aluminum hydroxide Al(OH)3(s) €= A’ OH 1.3x107°
Antimony(III) sulfide Sb,S3(s) <= 2Sb,S* + 38* 5x107™!
Arsenic(IIT) sulfide As;S3(s) €= 2As° "+ 3S% 2.1x10%
Barium carbonate BAcos(s) €= Ba®" + C032' 5.1x107
Barium chromate BAcrOy(s) <= Ba’" + CrO42' 1.2x1071°
Barium fluoride BaF,(s) <= Ba’ +2 F 1.7x10°
Barium hydroxide Ba(OH),(s)<= Ba’" +2 OH’ 5x107
Barium oxalate BaC,04(s) <= Ba’" + C2042' 1.6x107
Barium phosphate Bas(PO4),(s)*= 3 Ba®™ +2 PO 4.0x107%
Barium sulfate BaSO4(s) g2 Ba’™ + SO, 1.1x10™"°
Barium thiosulfate BaS,05(s) += Ba’" + 82032' 1.6x107
Bismuth(III) sulfide Bi;S;(s) += 2 B’ +3 8% 1x10™
Cadmium carbonate CdCO;(s) <= Cd2+(aq) +COs”" 5.2x1072
Cadmium sulfide CdS(s) ¥ Cd*" + S~ 8.0x107%’
Calcium carbonate CaCO;(s)*= Ca’" + CO5™ 2.8x10”
Calcium fluoride CaFy(s) ¥= Ca* +2F 2.7x10™"
Calcium hydroxide Ca(OH)y(s) <= Ca’*" +2 OH 5.5x10°°
Calcium oxalate CaCy04(s) = Ca’ + C,04” 2.6x107
Calcium phosphate Ca3(POy)y(s) €= 3 Ca®" +2 PO, 2.0x107%
Calcium sulfate CaSO4(s) €= Ca’ + S04~ 9.1x10°°
Chromium(IIT) hydroxide Cr(OH)s(s) = Cr’"+ 3 OH 6.3x107!
Cobalt(IT) hydroxide Co(OH)x(s) <= Co> +2 OH 2.5x107°
Cobalt(IIT) hydroxide Co(OH);(s) g2 Co’ +3 OH 1x10.43
Cobalt(II) sulfide CoS(s)<«= Co™ +8§* 4.0x107!
Copper(I) bromide CuBr(s)«2 Cu' +Br 5.3x107
Copper(I) chloride CuCL(s) <= Cu' + CI 1.2x10°°
Copper(I) iodide Cul(s) €= Cu'+T 1.1x10"2
Copper(I) thiocyanate CuSCN(s) €= Cu' + SCN 4.8x10™"
Copper(Il) carbonate CuCOs(s) €= Cu*" +CO;™ 1.4x107™"°
Copper(I) phosphate Cu3(POy)y(s)*= 3 Cu*" +2 PO, 1.3x107
Copper(Il) sulfide CuS(s)<= Cu”" +8* 6.3x107
Iron(1T) hydroxide Fe(OH)y(s) €= Fe* +2 OH 1.8x10°"°
Iron(IT) sulfide FeS(s) = Fe* + 8% 6.3x10"®
Iron(1IT) hydroxide Fe(OH)s(s) ¥® Fe’'+3 OH 4x107
Iron(IIl) phosphate FePO,(s) €= Fe'" + PO,> 1.3x107%
Lead(II) bromide PbBray(s) €= Pb*"+2 Br 4.0x107
Lead(II) chloride PbCly(s) = Pb*" +2 CI 1.6x107
Lead(II) chromate PbCrO4(s) €= Pb* + CrO,” 2.8x10™"
Lead(Il) hydroxide

Lead(II) iodice

Lead(Il) sulfate
Lead(II) sulfide

Lead(Il)thiocyanade
Lead(II) thiosulfate
Lithium phosphate
Magnesium carbonate



Magnesium fluoride
Magnesium hydroxide
Magnesium oxalate
Magnesium phosphate
Magnesium sulfite
Manganese(I]) sulfide
Mercury(I) bromide
Mercury(I) chloride
Mercury(I) chromate
Mercury(I) iodice
Mercury(I) thiocynate
Mercury(I) sulfide
Mercury(Il) sulfide
Nickel(II) hydroxide
Nickel(II) sulfide
Silver bromide

Silver carbonate
Silver chloride

Silver chromate
Silver iodice

Silver oxalate

Silver phosphate
Silver sulfate

Silver sulfide

Silver thiocyanate
Strontium carbonate
Strontium chromate
Strontium fluoride
Strontium hydroxide
Strontium oxalate
Strontium phosphate
Strontium sulfate
Thallium(I) bromide
Thallium(I) chloride
Thallium(I) iodide
Thallium(I) thiocyanate
Tin(II) sulfide
Tin(IV) sulfide

Zinc oxalate

Zinc sulfide

Pb(OH),(s) €= Pb*" +2 OH
Pbly(s) €& Pb* +2T
PbSO,(s) €= Pb* +S0,>
PbS(s) = Pb*" +S*
Pb(SCN),(s) €= Pb*" S,0,”
PbS,05(s) €= Pb* + S0,
LisPO4(s) €= 3 Li + PO/
MgCOs(s) €= Mg™ + CO;™
MgF,(s) €= Mg” +2F
Mg(OH),(s) €= Mg>" +2 OH
MgC,04(s) €= Mg* + C,0,”

Mg;(PO,),(s) €= 3 Mg™™ +2 PO,

MgSO0s(s) €= Mg™" + SO;™
MnS(s) <= Mn® +8*
Hg,Bry(s) €= Hg," +2 Br
Hg,Cly(s) €= Hg,” +2 CI

Hg,CrO,(s) €= Hg®' +2 CrO*

Hgly(s) €= Hg™ +2T

Hg,(SCN),(s) €= Hg™ +2 SCN-

Hg,S(s) €= Hg* +S*
HgS(s) €= Hg* + S
Ni(OH),(s) <2 Ni’+2 OH
NiS(s) = Ni* + S~

AgBr(s) €= Ag'+ Br
Ag,COs(s) €= 2 Ag + CO5™
AgCl(s) €= Ag +CI

Ag,CrO,(s) €= 2 Ag" + CrO”

Agl(s) ¥ Ag' +T
Ag,C04(5) €= 2 Ag' + C,0,”
Ag;PO4(s) €= 3 Ag" + PO,"
Ag,S04(s) <= 2 Ag" +S0,~
Ag,S(s) ¥ 2 Ag" +S”
AgSCN = Ag' + SCN’
SrCO5(s) € Sr™™ + COs™
SrCrO4(s) ¥ Sr*" + CrO,”
StFa(s) 2 St +2F
Sr(OH),(s) €= Sr** + 2 OH
SrC,04(s) €= Sr*™ + C,04”

Sr3(POL)y(s) €= 3 Sr™° +2 PO,”

SrSO4(s) €= Sr*" + S0~
TIBr(s)e=2 TI'+ Br
TICI(s) = TI'+CI
TIi(s)e= TI'+T
TISCN(s) €% TI"'+ SCN’
SnS(s) €= Sn*"+ S
SnSy(s)«= Sn*" +2S*
ZnC,04(s) €= Zn*" C,0,
ZnS(s) €& Zn* +S*

1.2x10°"
7.1x10°
1.6x10°
8.0x107
2.0x107
4.0x107
3.2x10°
3.5x107
3.7x10°
1.8x10™"
8.6x107
1x107%
3.2x10°
2.5x10™"
5.6x107%
1.3x107"®
2.0x10”
4.5x107%
2.0x10%
1.0x10™"
1.6x10™
2.0x107"°
3.2x10™"
5.0x10™"
8.1x10™"
1.6x10"°
2.4x10™"
8.5x10™"7
3.4x10™"
1.4x107"°
1.4x10”
6.3x10™
1.0x10™"
1.1x10™"°
2.2x107
2.5x10”
3.2x10*
1.6x10”
4.0x107%
3.2x107
3.4x10°
1.7x10*
6.5x10°
1.7x10*
1.0x107%
<10—60

2.7x10®
1.0x10™%'
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INTRODUCAO

Radiacao Ultravioleta:

Radiacao eletromagnética que apresenta um
comprimento de onda menor que o da luz
visivel

Alessandra Furtado da Silva — 13/11/2009
Zootecnia UFSC
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Tamanhe do Maior Tamanho do Bactéria : Mehor
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Energia de um Photon . L . . L | | |

Zootecnia UFSC




Espectroscopia

radiagdo eletromagnética

campo elétrico

/" - /
campo magnético

espectofotometria

Alessandra Furtado da Silva— 13/11/2009
Zootecnia UFSC
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A energia é
inversamente
proporcional ao
comprimento

de onda!

h=66x103*7Js

c=30x108m/s
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ESPECTROFOTOMETRIA

Processo de Absorcao

12 etapa: excitagao eletronica
M+ hv > M*

» 22 etapa: relaxacao
M* —» M + calor (imperceptivel)
M* > M + M” (fotodecomposi¢ao)
M* - M + v’ (luminescéncia)

* O processo de absorcao UV-vis envolve os elétrons de
ligacao
— Elétrons t, s e n

Alessandra Furtado da Silva—13/11/2009
Zootecnia UFSC



Absorc¢ao de radiagdo eletromagnética

, *

M+hy—-> M

Regido Transigoes

raios vy nucleares

raios X eletronicas
ultravioleta eletrénicas

visivel

infravermelho vibracionais e rotacionais
microondas rotacionais

ondas de rdadio

spin

Alessandra Furtado da Silva—13/11/2009

Zootecnia UFSC
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Absorcdo de radiagdo eletromagnética

A | benzeno - vapor |

\
A
fLLLL

benzeno - solugdo (hexano)

L A

260 300 340
A/ nm

Alessandra Furtado da Silva—13/11/2009
Zootecnia UFSC
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B e .

\

Alessandra Furtado da Silva—13/11/2009
Zootecnia UFSC
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absorvida transmitida

} }

A/ nm cor cor complementar
380-420 verde-amarelo
420-440 amarelo
440-470 __larania
470-500 | azul-verde
500-520
520-550  verde-amarelo
550-580 amarelo
580-620  NEEITEN
620-680 ~ azul-verde
680-780

Alessandra Furtado da Silva—13/11/2009
Zootecnia UFSC
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Quais sao os compostos que
absorvem radiacao?

Cromoforos:

Grupos funcionais com elétrons de valéncia de
menores energias de excitacao

Quanto maior a forca da ligacao, maior a energia necessaria para
a excitacao!
Ligacdes simples: ultravioleta do vacuo (< 185 nm)

Alessandra Furtado da Silva—13/11/2009
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Cromoforos na Espectroscopia UV

42

irﬁ:aél:::gzs Ligagoes | transigdo | A, (nm)
Elétrons 0 | C-C, C-H o->0" 150
-0- n->o* 185
-N- n->og* 195
Elétrons n -S- n->o* 195
Cc=0 n->n* 290
Cc=0 n->o* 190
Elétrons n c=C - >n* 190

Alessandra Furtado da Silva—13/11/2009
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Cromoforos Comuns

Alcenos

n* a—
g —ex" .
165 nm
£ 15,000 ] ‘

n

Alessandra Furtado da Silva—13/11/2009
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Duplas ligacoes conjugadas

= s

Conjugacao abaixa a energia da transicao n—> m*

Alessandra Furtado da Silva— 13/11/2009
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Conjugacao de Cromoforos

* Deslocalizacao de elétrons «
— Envolvem 4 ou mais centros atomicos

— Abaixamento do nivel energético do orbital n* —
diminui as diferencas energéticas com deslocamento
da absor¢ao para o vermelho (comprimentos de onda

maiores)

CH,CH,CH,CH=CH, Olefina 184 10000
CH,=CHCH,CH,CH=CH, Diolefina (i conjugada) 185 20000
CH,=CHCH=CH, Diolefina (conjugada) 217 21000
CH,=CHCH=CHCH=CH, Triolefina (conjugada) 250 -
CH,CH,CH,CH,(C=0)CH, Cetona 282 27
CH,=CHCH,CH,(C=0)CH, Cetona insaturada (nc) 278 30
CH,=CH(C=0)CH, Cetona insaturada (conj) 324 24

Alessandra Furtado da Silva—13/11/2009
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Absorcao de Fendis e Ressonancia

OH - i

ﬂ.ﬂ=2?"-1ll]'ﬂ Jl.m=2%m-ﬂ

Estrutura de Ressonancia = diminui a energia e aumenta o
comprimento de onda de absorcao

Alessandra Furtado da Silva—13/11/2009
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B-Caroteno

- U N
PR

11 duplas conjugadas

A 460nm (g 139,000)

Alessandra Furtado da Silva—13/11/2009
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Hidrocarbonetos saturados e compostos
contendo apenas grupos alquila saturados,
grupos alcodlicos e grupos etéricos:

Sao transparentes (isto €, nao absorvem) na
regiao de 200 — 1000 nm.

Estes compostos sao uteis como solventes em
determinacdes espectrais nesta regiao.

Alessandra Furtado da Silva—13/11/2009
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» Analise de alimentos

* Andlise de azete de olwva

» Analise de drogas

» Andlise de produlos agricolas

» Anahise espectral de suco de frutas

¥ Anahises da quahidade do mel

¥ Analises de cosmeticos e produtos farmacéuticos
» Determinacdo de dcido D-Malico em suco de frutas
* Determinacao de alanina aminotrasferase

» Determinacao de colesterol

» Determinacao de fosfato

# Determinacao de glicose em amaostras bioldgicas
# Determinacdo de ureia em amostras fisioldgicas

» Determinacdo de vitamina C em suco de frutas

Alessandra Furtado da Silva—13/11/2009
Zootecnia UFSC
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Principios da Espectrofotometria

Lei de Beer

Caminho 6ptico

Poténcia radiante
incidente

Po

>

= Lei de Beer: A = ebc

[b] = em; [c] = mol L! = [e] = L mol?! cm*?

|

1cm

b
=" 2 Tz=P/Py(%T=100x T)
P = A=lo z
zlog(1/ T)=log (Py/ P)
i 7
poténcia radiante A =0 = T=1= 100% transmissdo
transmitida Az1=T=0,1= 10% transmissdo
90% absorg¢do

Absortividade
molar

Alessandra Furtado da Silva—13/11/2009
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Lei de Lambert-Beer

T |
» -
L]
-
- -
CrimglL’)
{ | kmnO,
o | | h=548am
b=1cm

ClimgL )

[wo, ] Representagdo grdfica:
. KMnQO, - 545 nm

caminho dptico = 1 cm.

(a)
a) % ITransmitancia versus c

b) Absorbancia versus c

(b)

Alessandra Furtado da Silva— 13/11/2009
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Andlise quantitativa

branco solugdes de referéncia amostra

N
o
amostra 3 E E —
f—
T
(=3} CE {:3 Cy
o A £
adi¢do de - L Ll
P} a— o
reagente
- - -
N o
N N
S R
desenvolvimento £ B
da reagdo (At) Cx=6€;
L — -
S

S
Alessandra Furtado da Silva—13/11/2009
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Andlise quantitativa

= Exemplo: determinagdo de ferro com 1,10-fenantrolina

?2Fe3* + CHgO, —2Fe?* + CeHOg + 2H" phen = .©
Fe2* + 3 phen — [Fe(phen);]**

branco 5mgL! 10 mg L

Alessandra Furtado da Silva—13/11/2009
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Andlise quantitativa

Ce, / mg L! A
2,0 0,120
40 0,239
6.0 0,359
8.0 0,478
10 0,598

A, =0,296

¢, =0,296 /0,0598 L mg™!

c, =495 mgL"!

54

A f e e A 0,0598 &, (mg L)

Alessandra Furtado da Silva—13/11/2009
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Desvio da Lei de Lambert-Beer

Altas concentragoes do soluto provoca "bloqueio” da passagem da
radiagdo, ocorrem maiores interagdes entre os ions em solugdo que
afetam o sinal do analito em relacdo a sua real concentracdo.
Existe faixa 6tima para medidas de Absorbancia para cada analito.

Absorbancia

v

Concentragédo

Linearidade deixa de ocorrer a concentragoes muito elevadas;

* Resolver o problema: diluigdo da amostra

Alessandra Furtado da Silva— 13/11/2009
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Espectros de compostos organicos

100.000
$0.000
60.000
40.000
20.000 |

o
As0 <400 450 S00 Sso 00 6’0

1.250

1.000
750 C"“i N—CH,
<00 O" N N
2¢%0 Cafcina

1 1 1
%0 270 290 310 330 150
(o]

Absortividade molar, €
§

m "
C—OH
300 —E-—ac,
200 o
100 Acido acetilsalicilico
o 1 | (mapininay
250 270 290 slo 3w Aso

o
CH,—~C—CH,
Acetona

1
210 2300\ e250dra ZMDado2BGilvA108/13/2009 350
Comprimeaiooidaniznd® nm




Instrumentagao

Espectrofotometro possui os seguintes componentes:

 Fontes de radiagdo eletromagnética;
« Componentes opticos;
« Cubetas;

e Detectores;

Alessandra Furtado da Silva—13/11/2009
Zootecnia UFSC
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Instrumentagao
i =
.

Sistema de Feixe Simples

Sistema de Feixe Duplo

Alessandra Furtado da Silva—13/11/2009
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Fontes de radiacdo

tungsténio

deutério

Intensidade

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

A/ nm

Alessandra Furtado da Silva—13/11/2009
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monocromadores

Alessandra Furtado da Silva—13/11/2009
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Celas de medida

material transparéncia  aplicabilidade
quartzo 150-3000 nm UV, visivel
vidro 375-2000 nm visivel
pldstico 380-800 nm visivel

&= Olcm<b<5ecm
Olcm<b<10cm

10 uk <« V< 200 uL

Alessandra Furtado da Silva—13/11/2009
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P |

fototubo

Detectores
Transdutor ideal:
sinal elétrico 1t sensibilidade 1t sinal / ruido
(V.I, Q) resposta rdpida T+ AL
S=kP+kK
! anodo

l
catodo + 7| 7 _
- radiagdo
e 8
J | | 7€

R |
[L% L. lificadar
L WA

—_‘|'|'i:
20V

Alessandra Furtado da Silva— 13/11/2009
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Detector

fotomultiplicadora

(n,x n,) e / féton

_n e/ féton

quartzo

anodo
~ 107 e- / féton

Alessandra Furtado da Silva—13/11/2009
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Espectrofotometros portdteis

Alessandra Furtado da Silva—13/11/2009
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Titulagdes espectrofotométricas

A
Fe?*/Cr,0,%
rﬁv
A
MnO,/H,C,0,
it Vv
A
Cu®*/EDTA
1 Vv

Alessandra Furtado da Silva—13/11/2009
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Ponto isosbéstico

co; co;
- PK, = 5.1
Q-0 %2 e OpnnO)
Hin in
(vermelho) (amarelo)
0 s L
Fonlo 5,0 \

%‘m 420 470 520 570 820
Comprimento dé onda (nm)
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