Espectrofotometria no UV-Vis

ESPECTROFOTOMETRIA NO UV-VIS (analise de mistura de corantes)
Ficha técnica do equipamento
Espectrofotdmetro Shimadzu UV-1800 series

Fontes de excitacdo: Lampada de deutério e Lampada de tungsténio-halogénio
Seletores de comprimento de onda: Monocromadores

Sistema fotométrico: Duplo feixe

Detector: Fotodiodos de silicio

Largura de banda: <2 nm

Faixa de varredura: 190 — 1.100 nm

Velocidades de varredura: de 160 nm/min até 3.200 nm/min

Incrementos de comprimento de onda:

Determinac&o simultanea de corantes amarelo tartrazina e amarelo

crepusculo

A analise de dois ou mais componentes misturados em uma amostra é possivel
com extrema facilidade se o0s seus espectros apresentarem bandas sem sobreposicao
na regiao do UV/Vis. Ou seja, uma vez que a banda de absor¢do de um composto nao
sofre interferéncia das bandas de absorcdo dos demais compostos, este pode ser
analisado como se estivesse sozinho na amostra.

Infelizmente, as bandas em UV/Vis sédo largas e frequentemente ocorre
sobreposicao entre os espectros de absor¢cdo de cada componente de uma mistura.
Por exemplo, no caso desta pratica, os respectivos comprimentos de onda de maxima
absorcédo de cada um dos dois corantes contam também com certa contribuicdo da
absorcédo do segundo corante. Ou seja, dificilmente se encontra um comprimento de
onda onde apenas uma das espécies da mistura esta absorvendo significativamente,
sem a interferéncia das demais espécies em solucao.

A solucéo para esse problema é conseguida por conta de a Lei de Beer ser
aditiva. Assim, para uma mistura de dois componentes, a absorbancia da mistura (Am)
€ a soma das absorbancias individuais das espécies X e Y (Ax + Ay). Portanto:

(Am)ll = (Ex))tlbcx + (gy)/ubcy
onde, A1 é o comprimento de onda em que a absorbancia € medida, € é a
absortividade molar da espécie absorvente, b o caminho éptico e C a concentracao
da espécie absorvente.
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Assim, se um segunda medida é feita em outro comprimento de onda, tem-se
que:

(Am)lz = (ex)AZbe + (Sy)lzbcy

Dessa forma, Cx e Cy podem ser determinados resolvendo-se um sistema com
as duas equacdes acima.

Obviamente, para que esse sistema seja resolvido, faz-se necessario
determinar os valores de absortividade (¢) para cada um dos dois compostos e em
ambos os comprimentos de onda. Em geral, para uma mistura de n compostos, a
absorbancia deve ser medida em n diferentes comprimentos de onda.

Na pratica em questdo, dois corantes estdo presentes em uma mistura. Para
determinar as concentracdes de ambos, eles deverdo ser analisados em dois
comprimentos de onda, tendo-se as suas respectivas absortividades determinadas
em cada um dos dois comprimentos de onda, por meio de uma curva de calibracao.

A partir desses resultados, os calculos adequados permitirdo a determinagao
da concentracéo de cada corante. Esses calculos podem ser facilmente conseguidos
resolvendo-se um sistema matematico de duas equagcdes com duas incognitas, ou,
caso desejado, utilizando-se de uma matriz para calculo da determinante.

Objetivos

1. Familiarizacdo com a técnica espectrofotométrica e obtencéo de espectros
de absorcao eletromagnética.

2. Emprego do principio da aditividade da Lei de Beer em espectrofotometria
para a determinacdo simultdnea dos corantes amarelo tartrazina e amarelo
crepusculo em sucos de frutas em po.

Preparo dos padrdes

Preparar 5,0 mL de uma solucdo-padrédo estoque na concentracdo de 1,25
mg/mL (1250 pg/mL), separadamente, para os corantes amarelo tartrazina e
amarelo crepusculo.

Para as curvas analiticas, preparar 4 padrées de trabalho, nas concentracdes
1,0 pg/mL; 10,0 pg/mL; 30,0 pg/mL e 50,0 pg/mL para o corante amarelo tartrazina.
E 4 padrdes de trabalho, nas concentrac¢des 0,5 pg/mL; 5,0 pg/mL; 15,0 pg/mL e
25,0 ug/mL, para o corante amarelo crepusculo.

Amostras

1. Duas misturas de corantes serdo fornecidas para andlise.
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Procedimentos no laboratdrio

1. Obtencéo dos espectros dos padrdes individuais de amarelo tartrazina e
amarelo crepusculo, nas concentracfes de 10,0 e 5,0 pg/mL,
respectivamente.

Selecionar o comprimento de onda maximo de absor¢éo (Amax) para cada
corante.
Construir uma curva de calibragdo para ambos os compostos em cada um
dos dois Amax.

4. Medir as absorbancias da amostra nos mesmos comprimentos de onda

anteriores.
Procedimentos finais para tratamento dos dados

1. Fazer gréficos dos espectros e tabulacéo dos resultados.
Fazer gréficos das curvas analiticas.
Determinar a concentracao de cada corante nas amostras, de acordo com

o principio da aditividade.

Questdes complementares

1)

2)

Vi.

Vii.

3)

4)

Faca um diagrama de blocos de um espectrofotbmetro de UV-vis de feixe

duplo, detalhando seus componentes principais e descrevendo sua funcao.
Defina os seguintes termos, e como séo calculados:

Faixa linear

Coeficiente de correlagcéao

Sensibilidade

Detectabilidade

Ruido

Limite de deteccao (LD)

Limite de quantificacao (LQ)

E possivel analisarem-se dois analitos, simultaneamente, durante uma leitura

no espectrofotdmetro de UV-vis? Justifique.

Se a concentracdo de uma amostra € 50 vezes maior que aguela do ultimo

ponto de uma curva analitica, qual deve ser o procedimento para se analisar

essa amostra?
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Referéncias especificas para o tratamento matematico
1. Skoog, Holler e Nieman. Principios de Analise Instrumental. 5 ed.
Capitulo 14, secéo 14D-2, Analise de misturas de substancias absorventes.
2. Harris, Analise Quimica Quantitativa. 7. Ed. Capitulo 19, secdo 19.1,
Analise de uma mistura.
3. Harvey, Modern Analytical Chemistry, Chapterl0O, section 10D.2,

Quantitative analysis of mixtures.
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