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Aula

INTRODUCAO A QUIMICA
ANALITICA E SEQUENCIA
ANALITICA

METAS

Apresentar os fundamentos da quimica analitica;
apresentar a importancia da quimica analitica;
apresentar a sequéncia analitica.

OBJETIVOS

Ao final desta aula, o aluno devera:

definir Quimica Analitica;

entender a importancia prética e cientifica da quimica analitica;
classificar os métodos analiticos;

descrever cada etapa de uma sequéncia analitica.

PRE-REQUISITOS

Saber os fundamentos de quimica.

Estudante do curso de Quimica no Laboratério do Departamento de Quimica
Analitica da UFR]. (Fonte: http://www.imagem.uftj.br).
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INTRODUCAO

Nesta aula sera definido o conceito de quimica analitica, diferencia-
do analitica qualitativa da quantitativa e descrita a importancia da quimi-
ca analitica no contexto cientifico. Ainda serdo classificados e subclassi-
ficados os métodos analiticos. Por fim, serd apresentado a sequéncia ana-
litica com a descri¢dao de cada etapa.

Ao final desta aula, vocé devera saber definir quimica analitica, dis-
tinguir entre a analise qualitativa e quantitativa e entender importancia
da quimica analitica. Vocé sera capaz de descrever o procedimento de
uma tipica analise quimica, escolher o método de analise mais ade-
quado, apontar e resolver os possiveis problemas em cada etapa como,
por exemplo, acrescentar etapas como filtragao, pré-concentragio,
precipitagao, extragao, separagdao de interferente, etc, e, por fim, avaliar
os resultados encontrados.

Legenda: Laboratério de Instrumentacio e Automacdo para Anidlise
Quimica da UFPE (Fonte: http://www.dqf.ufpe.br)
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INTRODUCAO A QUIMICA ANALITICA

A quimica analitica ¢ a ciéncia que estuda os principios e métodos
teéricos da analise quimica. A analise quimica consiste em um conjunto
de técnicas que permite identificar quais os componentes que se encon-
tram presentes em uma determinada amostra e sua quantidade.

Esta ¢ dividida em analise qualitativa e andlise quantitativa. A anali-
se qualitativa consiste em identificar os componentes de uma amostra. Ja
a analise quantitativa permite determinar a quantidade dos componentes
de uma amostra. As substancias identificadas e quantificadas sio chama-
das de analitos e os locais de onde foram retiradas estas amostras siao
chamados de matriz.

IMPORTANCIA DA QUIMICA ANALITICA

A Quimica Analitica tem uma importancia cientifica e pratica enor-
me, porque apresenta um conjunto de métodos de investigagao das subs-
tancias e das suas transformacdes. A analise quimica tem grande valor na
economia nacional; sem sua ajuda ¢ impossivel efetuar o controle quimi-
co da produgdo em importantissimos campos da industria, assim como
no estudo quimico de solos, fertilizantes, produtos agricolas, matérias
primas, etc. Sao também de fundamental importancia em muitas areas de
pesquisas afins da Quimica como Fisica, Engenharia, Medicina, Ciéncias
dos Materiais, Ciéncias Sociais, Agricultura, Ciéncias do Meio Ambiente,
Geologia e Biologia.

A Figura 1 mostra as relacdes entre a quimica analitica, outras areas da
quimica e outras ciéncias.
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Figura 1. Relagbes entre a quimica analitica, outras 4reas da quimica e outras ciéncias.
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METODOS ANALITICOS

Os métodos analiticos sao classificados em classicos e instrumentais.
Os métodos classicos sao subclassificados em métodos gravimétricos e
volumétricos. Os métodos gravimétricos determinam a massa do analito
ou de algum composto quimicamente a ele relacionado. No método volu-
métrico mede-se o volume da solu¢dao contendo reagente em quantidade
suficiente para reagir com todo analito presente. Nestes métodos envol-
vem reagoes quimicas, dissolucdo, extracdo e estequiometria. Quando
realizadas corretamente apresentam elevada exatidao e precisdo, as vezes
até superiores aos métodos instrumentais, embora sejam mais demora-
das. E hoje, muitas vezes, a saida para laboratérios de pequeno porte ja
que um dos instrumentos utilizados em uma analise quimica classica é
uma balanca analitica. Os métodos analiticos instrumentais consistem na
medida das propriedades fisicas do analito, tais como condutividade, po-
tencial de eletrodo, absor¢io ou emissio de luz, razio massa/carga e flu-
orescéncia. Nestes métodos envolvem a utilizacdo de equipamentos so-
fisticados, mas também pode envolver reacGes quimicas em algumas eta-
pas. Muitas vezes sao menos precisas do que os métodos classicos, embo-
ra sejam mais rapidos. Sao utilizados na quantifica¢do e identificagio dos
constituintes minoritarios.

A Figura 2 mostra a classificagiao e subclassificagio dos Métodos Analiticos.

| Métodos Anabiticos

S

| Classions | l Instrumenisis

Mediiln da massa (Doravimetricos) Sledida das prupriﬂlldh fisicws
Medida do valume (Volumdiricos) do analite

Figura 2. Classificagdo e subclassificacio dos Métodos Analiticos.

A SEQUENCIA ANALITICA

Uma analise quimica envolve varias etapas que o analista devera con-
siderar para a realizacdo das analises, ou seja, a sequéncia analitica. De
uma forma geral estas sao as etapas mais importantes de uma analise
quimica tipica, a modifica¢ao deste esquema dependera do tipo de amos-
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tra que sera analisada. Amostras liquidas de uma forma geral nao apre-
sentam problemas, algumas etapas do esquema poderao ser excluidas. Se
a concentra¢ao do analito na amostra pesada for inferior ao limite de
deteccao do método escolhido sera necessario acrescentar uma etapa de
pré-concentragao (extragao por solvente, resina de troca idOnica, etc.).

DEFINICAO DO PROBLEMA

Este ¢ o ptimeiro passo no planejamento de uma andlise: qual a informacao
analitica desejada? Determinacao de elementos tracos em diferentes amostras
(agua, at, solo, sedimento, alimento, etc), por exemplo. Nessa etapa ¢ feita o plane-
jamento da analise e para isso sdo necessarias varias informagoes analiticas.

ESCOLHA DO METODO

Qual método de andlise fornecera a informacgaor O método deve ser
eficiente, sempre que possivel, simples, rapido; nao deve implicar em danos
a0s materiais em que as amostras serdo tratadas e analisadas; ndo devera ser
passivel de erros sistematicos (perdas por volatilizagao e adsorcao, risos de
contaminagdes, etc); a seletividade deve ser conhecida; devera se empregado
com minima manipulagio e, os resultados serdo obtidos com a maxima segu-
ranga operacional. Idealmente, a escolha devera ser feita por um método
devidamente validado. O método validado estabelece quais os analitos que
poderio ser determinados, especificando-se a matriz ou as matrizes € 0s fis-
cos de interferéncias, ou seja, fornece as condi¢des apropriadas para a obten-
¢ao dos resultados que possibilitem a solugao do problema.

AMOSTRAGEM

Essa etapa consiste em selecionar e remover uma pequena, represen-
tativa (adequada) e suficiente parte de um todo, a partir da qual sera feita
a analise. Alguns termos: amostra (por¢ao que representa o todo), sub-
amostra (quando a amostra ¢ homogeneizada e dividida entre diferen-
tes laboratorios, ou quando esta é grande e ¢ levada somente uma
parte pro laboratério), amostra laboratorial (preparada no laborato-
rio), aliquota amostrada (material pesado ou selecionado pra analise a
partir da amostra laboratorial). Esta aliquota é analisada diretamente
ou passa por um pré-tratamento adicional. Cabe salientar que a amos-
tragem ¢ uma etapa muito importante ja que uma amostragem errada com-
promete toda a sequéncia analitica.

11
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PREPARO DA AMOSTRA

O objetivo desta etapa é converter a amostra em forma adequada
para analise. E oportuno observar que, entre todas as operacdes analiti-
cas, a etapa de preparo das amostras é a mais critica. Em geral, ¢ nesta
etapa que se gasta mais tempo, cometem mais erros e apresenta o maior
custo. Os erros totais de uma analise quimica sdo devidos, em muitos
casos, as tarefas realizadas na etapa de pré-tratamento. O pré-tratamen-
to das amostras pode representar até 99% do tempo total de uma anali-
se (61% em média). O tempo necessario para se concluir uma analise
devido ao pré-tratamento pode variar de 1 minuto a dezenas de horas.
A etapa de preparacdo pode representar mais de 90% dos custos anali-
ticos. A etapa de pré-tratamento das amostras inclui todo o procedi-
mento de preparo no laboratério. O tipo de pré-tratamento depende do
estado da amostra que entra no laboratério e a maioria das técnicas
requer decomposi¢ao prévia da amostra. As principais razoes para o
pré-tratamento sio: homogeneizagao, dissolu¢io de amostras soélidas,
separacao de substancias interferentes e pré-concentragao dos analitos.

ELIMINACAO DAS INTERFERENCIAS

Esta etapa consiste em eliminar substancias presentes na amostra
que possam interferir na medida. O interferente é uma espécie que causa
um erro na analise pelo aumento ou atenuagao (diminui¢ao) da quantida-
de que esta sendo medida.

CALIBRACAO E MEDIDA DA CONCENTRACAO

A calibragdo consiste em submeter quantidades conhecidas do anali-
to a um método de medida usando padroes adequados (solugdes ou ma-
teriais solidos). A medida da concentracdo consiste na obtencao de dados
analitos a partir de medidas na amostra pré-tratada. Quando se emprega
instrumentos consiste no sinal analitico (quantidade fisica que contém a
informacio sobre a concentracio).

CALCULO DOS RESULTADOS

O calculo da concentragao dos analitos é baseado nos dados experi-
mentais coletados na etapa de medida, nas caracteristicas dos instrumen-
tos de medida e na estequiometria das reagoes quimicas.
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AVALIACAO E ACAO

Interpretacao dos resultados obtidos a partir da medi¢ao e calibracao inclu-
indo o controle de qualidade analitica por um procedimento adequado. O re-
sultado obtido ¢ confidvel? O resultado final nao ¢ apenas um valor e sim uma
faixa de valores onde estdo incluidas as incertezas inerentes a andlise. . im-
portante que o analista sempre tenha acesso aos dados de validagao, que sio
usados para garantir a validade dos resultados. A agdo consiste no uso do
resultado analitico para uma decisdo com respeito ao problema original.

A Figura 3 mostra o fluxograma das etapas envolvidas em uma tipica
analise quimica.

Atualmente, o grande desafio para a quimica analitica ¢ determinar
um numero cada vez maior de componentes, em quantidades cada vez
menores, em um ndmero crescente de amostras, no menor tempo, pelo
menor custo.

Sequitncia snaliticn

Definicin de Prablema

Escolla de Méiodo |

L imesiragem

I Freparo da Amosira

Elinvinacho de Inferferentes |

Calibracao ¢ Medida
iln Congeniradin

Cialcala dos Hesuliadas |

Svaliicsdo ¢ g

Figura 3. Fluxograma mostrando as etapas envolvidas em uma tipica anélise quimica.
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CONCLUSAO

Nessa sessdo foi apresentada a defini¢do de quimica analitica e rela-
tada a sua importancia no contexto cientifico. A quimica analitica forne-
ce os métodos e instrumentos necessarios para penetrarmos No NOSsO
mundo material. Nesse contexto, a quimica analitica identifica e quantifi-
ca 0s componentes presentes em uma amostra, empregando métodos clas-
sicos ou instrumentais.

A realiza¢ao de uma analise quimica ¢ feita em etapas, ou seja, deve-
se seguir uma sequéncia analitica. Cada etapa tem suas peculiaridade
e importancia. A etapa de preparo, por exemplo, é considerada a mais
critica. Nesta etapa se gasta mais tempo, se comete mais erros e se tem
0s maiores custos.

RESUMO

A quimica analitica é a ciéncia de medigao e caracteriza¢ao quimica.
Esta ¢ usada para identificar os componentes presentes em uma amostra
(analise qualitativa) e determinar as quantidades exatas dos componen-
tes identificados (andlise quantitativa). Esta ¢ de grande importancia
nas areas afins com a quimica como a mineralogia, geologia, geoqui-
mica, fisiologia, microbiologia, assim como nos ramos da medicina e
agronomia. Os métodos analiticos sdao divididos em classicos (objeti-
vo dessa disciplina) e instrumentais. Os métodos classicos sao basea-
dos na medida da massa (gravimetria) e volume (volumetria) e os
métodos instrumentais sio baseados na medida de uma propriedade
fisica. A sequéncia analitica consiste em um conjunto de etapas que o
analista devera considerar para a realiza¢do das analises. As principais
etapas sao: definicao do problema, escolha do método, amostragem,
preparo da amostra, eliminacao das interferéncias, calibra¢ao e medida
da concentragio, calculo dos resultados, avaliacao e ac¢dao. Cada etapa
tem sua importancia e deve ser empregada de acordo com o tipo de amos-
tra e as condi¢oes de trabalho.
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ATIVIDADES

Descrever um procedimento analitico desde a defini¢ao do problema até
as agoes a serem tomadas.

COMENTARIO SOBRE AS ATIVIDADES

Em um pequeno lago localizado na regiao metropolitana de Aracaju/
SE foram encontrados centenas de peixes boiando sob a agua.
Assustados com este fato, alguns moradores da regido chamaram
imediatamente as autoridades competentes. Passados algumas horas,
dois quimicos chegaram ao local e logo comegaram a realizar a
coleta de amostras da agua. Eles coletaram cinco amostras, sendo
uma no local do acidente, duas a montante (antes) e duas a jusante
(depois) do local. As amostras foram coletadas em frascos de plastico
e armazenadas em gelo até chegar ao laboratério. No laboratério
estas foram filtradas e analisadas segundo parametros estabelecidos
na resolucito CONAMA 344/2004. Depois de calculados os
resultados percebeu-se que ao comparar a resolugago CONAMA,
os valores de nitrogénio amoniacal estava dez vezes maior que o
valor maximo permitido para esse parametro e que o valor do
oxigenio dissolvido apresentou-se cerca de cinco vezes menor.
Segundo a literatura especializada, o teor de nitrogénio amoniacal
indica a presenca de esgoto doméstico 7z natura, umas das causas
da diminui¢ao do teor de oxigénio dissolvido na agua ¢ a degradagao,
pelos microorganismos, de matéria organica e, uma das principais
fontes de matéria organica em corpos d’ agua ¢ o esgoto doméstico.
Sabe-se ainda que, na regiao onde foram encontrados os peixes mortos,
estao localizados varios conjuntos habitacionais e que o esgoto da
maioria das residéncias ¢ lancado diretamente no lago. Uma agio
para este problema seria o tratamento adequado do esgoto antes do
seu langamento no corpo d’ agua.

PROXIMA AULA

Aula 02: Erros e tratamentos de dados.

15
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AUTO-AVALIACAO

1. Escreva com suas palavras a importancia da quimica analitica.

2. Defina analito e matriz.

3. Qual a diferenga entre quimica analitica qualitativa e quantitativar?

4. Cite e explique os métodos analiticos.

5. Quais os parametros que sao levados em conta durante o processo de
selecio do método?

6. Por que a etapa de preparo da amostra ¢ mais longa e cara de uma
analise quimica?

7. Defina amostra, subamostra e aliquota.

8. Por que ¢ preciso separar as espécies interferentes no processo analitico?
9. Escreva resumidamente como vocé procederia numa coleta de agua
para fins analiticos.

10. Comente a seguinte afirmagdo: “Um resultado analitico sem uma es-
timativa de confiabilidade nao vale nada.”
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