Laboratorio de Analise
Instrumental

Prof. Renato Camargo Matos
Tutora: Aparecida Maria

http://www.ufjf.br/nupis



WD

~N O

Caderno de Laboratério

. Titulo

. Introducéo

. Objetivo

. Parte Experimental

4.1. Reagentes e SolucOes (descrever as concentracoes)
4.2. Vidrarias (descrever quantidade e a capacidade)

4.3. Equipamentos

4.4. ReaclOes

. Resultados e Discussoes

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

. Concluséao
. Referéncias Bibliograficas



ABSORCAO
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Transmitancia (T) € a fragdo de luz original que passa pela
amostra. Pode ser expressa em percentagem de T.

Quando um feixe de
radiacdo monocromatica
(Po) incide sobre uma
amostra absorvente
(concentracao C e caminho
b), uma certa quantidade
de luz é absorvida e a
poténcia do feixe
emergente diminui (P).
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Absorvancia (A) ¢ diretamente proporcional a concentragdo (€) da espécie
que absorve a luz na amostra.



Para uma radiagdo monocromatica, a absorvancia é diretamente proporcional ac
caminho 6tico e a concentragdo das espécies absorventes.

A =ab-c Onde a = absortividade (L;q"’-cm"’)
b = Caminho ético (¢m)
C = concentragdo (g-L™7)

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

A=¢b-c

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

Reprodutibilidade

Limpidez da solucao

Alta sensibilidade



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

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

Cu>* +4NH,0H = [Cu(NH,),]* + 2H,0

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




Colorimetria visual

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

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

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

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

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



Espectrofotometria

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

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




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

Padrao Volume da solugao [Fe(l1)] / umol L1 Absorvancia
estoque de Cu(ll) /

mL

1 0,50

2 1,00

3 1,50

4 2,00

5 2,50

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

Questoes:

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

comprimento de onda de maxima absorcao.

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

obtido visualmente.



CURVA ANALITICA

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

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

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

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

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

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

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

sinal analitico
sinal analitico

C, éz él C,
Concentracao Concentracao

I .. a
sensibilidade analitica = —
Sa

sensibilidade da calibracéo =a



> LIMITE DE DETECCAO (do método e do instrumento):

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

L D — a é a sensibilidade da calibragéo (a) e k é escolhido como 2 (92,1
%) ou 3 (98 %).

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




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

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

o108
d

_ Espécie ndo quantificada ao limite de determinacdo ou quantificacao
Sinal<LQ # da concentracdo x, porém ha presenca de sinal analitico nao
presente no branco.

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



