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QUÍMICA ANALÍTICA

Ramo da química que envolve 

a separação, identificação e 

determinação das 

quantidades relativas dos 

componentes de uma 

AMOSTRA

PROBLEMAS ANALÍTICOS

• Controle de qualidade (matéria-prima 

e/ou produto final)

• Avaliação ambiental

• Exposição ocupacional (análise do 

ambiente/fluidos biológicos)

• Controle de produção (adição de C, 

Ni, Cr na fabricação do aço)



QUÍMICA ANALÍTICA

QUÍMICA 

ANALÍTICA

QUÍMICA
Bioquímica | Q. Orgânica

Q. Inorgânica | Físico-química

CIÊNCIAS SOCIAIS
Arqueologia | Antropologia | 

Forense

FÍSICA
Astrofísica | Astronomia | 

Biofísica

BIOLOGIA
Botânica | Genética | 

Microbiologia | Zoologia 

GEOLOGIA
Geofísica | Geoquímica | 

Paleontologia | Palobiologia

ENGENHARIA
Civil | Química

Elétrica | Mecânica

MEDICINA
Análises clínicas | Q. Medicinal 

Farmácia | Toxicologia

MEIO AMBIENTE
Ecologia | Meteorologia | 

Oceanografia

AGRICULTURA
Agronomia | Ciência dos 

animais | C. da produção

CIÊNCIA DOS MATERIAIS
Metalurgia | Polímeros

Estado Sólido



QUÍMICA ANALÍTICA



FTALATOS E PARABENOS



A IMPORTÂNCIA DA ANÁLISE QUÍMICA



DEFINIÇÃO DO PROBLEMA



PROBLEMA

ANALÍTICO

ICP-OES

CG-MS

HPLC

FTIR

RMN

FRX

KF

AAS



DA DEFINIÇÃO DO PROBLEMA

❑Qual a informação analítica necessária?

❑Qual o método mais adequado?

❑Como obter amostra(s) representativa(s)?

❑Como preparar a amostra? 

(i. e. convertê-la em uma forma adequada para a análise)

❑Quais os procedimentos de calibração/medição?

❑O resultado obtido é confiável?



Qual a informação analítica

necessária?

Real objetivo da análise: o

procedimento mais completo

pode não ser o ideal.



Qual o método mais adequado?

❑Elementos ou compostos a serem determinados.

❑Faixas de concentração.

❑Tipo, composição e homogeneidade da amostra.

❑Quantidade de amostra disponível para análise. 

❑Quantidade de amostra necessária para as determinações. 

❑Exatidão, precisão, seletividade e limite de detecção.

❑Requisitos especiais: local da análise, controle na produção.

❑Aspectos restritivos, custos, tempo disponível, espaço, analista

PROBLEMA

ANALÍTICO

ICP-

OES

CG-MS

HPLC

FTIR

RMN

FRX

KF

AAS



ELEMENTOS OU COMPOSTOS 

A SEREM DETERMINADOS 

AMOSTRA: Bagaço de cana-de-açúcar

❑O que eu quero analisar?

❑Analito: Cádmio

❑Qual método vou utilizar?

❑GF-AAS

❑Interferentes na matriz?

❑SIM. Fração orgânica. 



FAIXA DE CONCENTRAÇÃO

Tipos de constituintes

Nível do analito Tipo de constituinte

1 a 100% Majoritário

0,01% (100 ppm) a 1% Minoritário

1 ppb a 100 ppb Traço

< 1 ppb Ultratraço

Ultratraço

Traço

Minoritário

Majoritário

1 ppb                  1 ppm                      1%                     100%

Nível do analito

T
ip

o
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e
 c

o
n

st
it

u
in

te

bauxita



TIPO, COMPOSIÇÃO E 

HOMOGENEIDADE DA AMOSTRA



Ainda são poucos os métodos que podemos usar a 

amostra “tal qual” 



PREPARO DA AMOSTRA
A importância do preparo de amostras nos métodos analíticos
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60,6

Nenhuma Mínima Moderada Máxima

http://www.sampleprep.duq.edu/dir/why_sp_1.html 

Adaptado de Ronald E. Major “An overview of sample preparation”, LC-GC, v9, n1, 1991 

Francisco J. Krug “VI Workshop sobre preparo de amostra, 2004



PREPARO DA AMOSTRA

Distribuição do tempo gasto em uma análise

27

6

6

61

Tratamento de dados Coleta Análise Preparação das amostras

http://www.sampleprep.duq.edu/dir/why_sp_1.html

Adaptado de Ronald E. Major “Na overview of sample preparation”, LC-GC, v9, n1, 1991 Elizabeth de Oliviera “Preparação de amostra”, IQ/USP, São Paulo

http://www.sampleprep.duq.edu/dir/why_sp_1.html


QUANTIDADE DA AMOSTRA 

DISPONÍVEL PARA A ANÁLISE



QUANTIDADE DA AMOSTRA 

DISPONÍVEL PARA A ANÁLISE

AMOSTRAGEM

Dimensão da amostra



QUANTIDADE DA AMOSTRA 

NECESSÁRIA PARA A ANÁLISE



EXATIDÃO, PRECISÃO, SELETIVIDADE E 

LIMITE DE DETECÇÃO



EXATIDÃO, PRECISÃO, SELETIVIDADE E 

LIMITE DE DETECÇÃO

ANALITO

MATRIZ



EXATIDÃO, PRECISÃO, SELETIVIDADE E 

LIMITE DE DETECÇÃO

ERROS INTERLABORATORIAIS EM 

FUNÇÃO DA CONCENTRAÇÃO



EXATIDÃO, PRECISÃO, SELETIVIDADE E 

LIMITE DE DETECÇÃO



EXATIDÃO, PRECISÃO, SELETIVIDADE E 

LIMITE DE DETECÇÃO



EXATIDÃO, PRECISÃO, SELETIVIDADE E 

LIMITE DE DETECÇÃO



AMOSTRAGEM

MATERIAIS SÓLIDOS 

NÃO PULVERIZADOS



AMOSTRAGEM



REQUISITOS ESPECIAIS

Local da análise, Controle de Produção



ASPECTOS RESTRITIVOS

Custos, tempo disponível, espaço, analista





VALIDAÇÃO DA METODOLOGIA

Materiais de Referência Certificados

São chamados usualmente de materiais de referência ou 

"padrões", as substâncias ou artefatos com uma ou mais 

propriedades suficientemente bem determinadas, e que 

podem ser utilizados na calibração de equipamentos, no 

acompanhamento e na avaliação de operadores, no 

controle e atribuição de valores a outros materiais e para o 

desenvolvimento de metodologias.



VALIDAÇÃO DA METODOLOGIA

Materiais de Referência Certificados

FÍGADO BOVINO (Sigma-Aldrich/Merk)

• 20 g

• NIST® SRM® 1577c

• R$ 7789,00 (cotação 26/02/19)

• National Institute of Standards and Technology Standard 

Reference Material



VALIDAÇÃO DA METODOLOGIA

Materiais de Referência Certificados



EFEITO MATRIZ

A intensidade medida para um dado 

elemento não depende apenas do quanto 

está, mas também do meio material onde 

o elemento de interesse existe. 

A influência de outros elementos no 

material é chamada de efeito matriz. 



VALIDAÇÃO DA METODOLOGIA

Método da Adição de Padrão

❑ Adições de quantidades conhecidas do analito na 

amostra (fortificação/spiking).

❑ Elimina ou minimiza as incertezas introduzidas 

pela matriz de amostras complexas.

❑ A matriz permanece quase inalterada após cada 

adição, a única diferença é a concentração do 

analito.



VALIDAÇÃO DA METODOLOGIA

Uso de método alternativo



COMO OBTER AMOSTRAS 

REPRESENTATIVAS?



AMOSTRAGEM

É a coleta de uma porção (ou alíquota) 

de uma amostra para a realização de 

uma análise, geralmente no laboratório.

Identificar a 

população

Coletar uma 

amostra bruta

(Unidades de 

amostragem)

Reduzir a amostra 

bruta para uma 

amostra de 

laboratório



AMOSTRAGEM

Deverá levar a resultados 

representativos e reprodutivos



AMOSTRAGEM

Estabelecer ou seguir um PROTOCOLO APROPRIADO

• Amostras homogêneas x heterogêneas

Minimizando as incertezas associadas à amostragem

• Erros sistemáticos

• Erros de amostragem

Acondicionar a amostra adequadamente para que se 

mantenha íntegra até o momento da análise



MÉTODO

PRODUTOS FONTES DE MÉTODOS CONFIÁVEIS

Fármacos Farmacopeias (Americana, Brasileira, Britânica, Europeia, etc)

Óleos e graxas AOCS – American Oil Chemist’s Society

Reagentes P. A.

Produtos químicos

ACS – American Chemical Society

ASTM - American Society for Testing and Materials

Alimentos FCC – Food Chemical Codex; Codex Alimentarius; Normas do 

Instituto Adolfo Lutz

Cosméticos CTFA Standards Methods (Cosmetic, Toiletry and Fragance

Association, Inc) ou Poucher’s Perfumes, Cosmetics and Soaps Vol 3, 

9ª edição, 1991. 

Água

Meio ambiente

Standard Methods of Analysis of Water and Waste Water (American 

Public Health Association – APHA; American Water Works 

Association - AWWA e Water Environment Federation)

CETESB - Companhia de Tecnologia de Saneamento Ambiental

EPA - Environmental Protection Agency



MÉTODO

PAÍS NORMAS

Brasil ABNT – Associação Brasileira de Normas Técnicas

Alemanha DIN - Deutsches Institut für Normung e.V.

Japão JISC - Japanese Industrial Standards Committee

Inglaterra BSI - British Standards Institution

Internacionais ISO - International Organization for Standartization

Um profissional que necessite determinar teores de cobre em álcool etílico por 

espectrometria de absorção atômica encontrará a descrição completa deste procedimento 

na NBR 10893. Interessados em método para determinação de íons cloreto e sulfato por 

cromatografia iônica o obterão na NBR 10894.



AMOSTRAS HOMOGÊNEAS x HETEROGÊNEAS



AMOSTRAGEM



AMOSTRAGEM



AMOSTRAGEM



ACONDICIONAMENTO DA AMOSTRA

■ Deve evitar que processos FÍSICOS, QUÍMICOS e BIOLÓGICOS 
alterem a composição da amostra

■ PROCESSOS FÍSICOS

– Volatilização

– Adsorção e Difusão (em superfícies)

■ PROCESSOS QUÍMICOS

– Reações fotoquímicas

– Oxidações

– Precipitações

■ PROCESSOS BIOLÓGICOS

– Biodegração

– Reações enzimáticas

Entretanto não há como 

manter a integridade de uma 

amostra indefinidamente



ACONDICIONAMENTO DA AMOSTRA



AMOSTRA

reagentes

energia

Reagentes 

complementares

ANALITO

Solução



VIA 

SECA?

VIA 

ÚMIDA?



PREPARO DA 

AMOSTRA

VIA ÚMIDA

Sistema aberto

Placa 

aquecedora, 

banho maria, 

bloco digestor, 

estufa, mufla, 

chama (bico de 

Bunsen)

Sistema fechado

Frasco de 

combustão de 

O2, frasco de 

Schoniger, frasco 

de Carius, 

Bomba de teflon

VIA SECA

CINZAS

Forno mufla

FUSÃO

Bico de gás, 

forno mufla, 

forno micro-

ondas



PROCEDIMENTOS UTILIZADOS 

NO PREPARO DE AMOSTRAS

VIA ÚMIDA

Sistema aberto

Sistema fechado

Energia

Térmica 

Radiante

Ultrassom

Amostras orgânicas e inorgânicas



SISTEMA ABERTO – MÉTODOS CONVECIONAIS

❑Placa aquecedora

❑Banho-maria

❑Bloco digestor

❑Estufa

❑Mufla

❑Chama (Bico de Bunsen)



SISTEMA ABERTO – MÉTODOS CONVECIONAIS

❑DIGESTÃO ÁCIDA

Ácidos diluídos:

• Digestão de alguns metais, carbonatos, sulfatos e óxidos

Ácidos concentrados e com aquecimento:

• Força do ácido; Ponto de ebulição; Poder oxidante / Poder complexante; 

Solubilidade dos sais dos metais; Segurança na manipulação; pureza.



SISTEMA ABERTO – MÉTODOS CONVECIONAIS

❑DIGESTÃO ÁCIDA

HNO3: solubilização incompleta, alta temperatura, consumo de 

reagentes, perda de voláteis

HClO4: alto poder oxidante, explosão combinado com HNO3

H2SO4: processo de oxidação lento, alto ponto de ebulição, 

combinado com HNO3 e H2O2



PUREZA DOS REAGENTES



DESTILADOR DE ÁCIDOS

Equipamento de purificação por 

destilação sub-boiling para 

obtenção de ácidos com alta 

pureza para determinação de 

elementos no nível de ultra 

traço.



DESTILADOR DE ÁCIDOS

SISTEMA DE PURIFICAÇÃO DE 

ÁCIDO DuoPur – Milistone®



DESTILADOR DE ÁCIDOS

PONTO DE EBULIÇÃO 

Pressão Atmosférica

ÁCIDO CONCENTRAÇÃO PE (°C)

HCl 37 % m/m 110

HF 49% m/m 108

HNO3 70 % m/m 120

Água-régia (HCl: HNO3) 3:1 v/v 112

H2SO4 98,3 % m/m 338

H3PO4 85 % m/m 150



DESTILAR versus ÁCIDO SUPRA PURO



SISTEMAS FECHADOS
❑ Frasco de combustão de O2

❑ Frasco de combustão de Schöniger

❑ Frasco de Cárius

❑ Bomba de teflon®

❑ Sistema pressurizado (Knapp)



SISTEMAS FECHADOS



SISTEMAS FECHADOS



DECOMPOSIÇÃO ASSISTIDA POR IV

Vibrações moleculares e variação nas vibrações moleculares

• AQUECIMENTO e propagação do calor gerado

200 mg de fígado bovino

HNO3 conc. = 2 mL

(suspensão)

10 V : 120-180 seg

H2O2

10 V: 60 seg



DECOMPOSIÇÃO ASSISTIDA POR UV

❑ A digestão ocorre simultaneamente em 12 ou 

16 tubos de quartzo

❑ A temperatura de digestão de 90ºC

❑ A solução digerida pode ser usada diretamente 

sem a necessidade de alíquota de amostra ou 

tampa



DECOMPOSIÇÃO ASSISTIDA POR MICROONDAS

❑ Amostras biológicas, botânicas e alimentos

❑ Sistema focalizado 

❑ Sistema convencional



DECOMPOSIÇÃO ASSISTIDA POR MICROONDAS

❑ Início de utilização – década de 70

❑ Atualmente é considerada a melhor técnica para o preparo de 

amostras visando a determinação de metais

❑ Também tem aumentado suas aplicações em análises orgânicas –

extrações com solventes

❑ Radiação não-ionizante NÃO quebra moléculas orgânicas



DECOMPOSIÇÃO ASSISTIDA POR MICROONDAS

❑ A energia das micro-ondas é muito menor que a energia necessária 

para quebrar as ligações das moléculas orgânicas mais comuns.

❑ Quantum de energia de micro-onda de 2450MHz = 0,0016 V

Ligação química Energia de ligação química (eV)

H-CH3 4,5

H-NHCH3 4,3

H3C-CH3 3,8

H-OH 5,2

Ligação de hidrogênio 0,21



DECOMPOSIÇÃO ASSISTIDA POR MICROONDAS

❑ MECANISMOS DE AQUECIMENTO PROVOCADO POR 

MICROONDAS

❑ Os líquidos absorvem energia de micro-ondas por dois mecanismos 

que atuam simultaneamente:

❑ Rotação de dipolo

❑ Condução iônica



DECOMPOSIÇÃO ASSISTIDA POR MICROONDAS



DECOMPOSIÇÃO ASSISTIDA POR MICROONDAS



DECOMPOSIÇÃO ASSISTIDA POR ULTRASSONS

❑90% da energia sonora é empregada para o 

aquecimento e agitação do sistema

❑Dissolução em sistema aberto

❑Adição de reagentes durante a sonificação

❑Baixo consumo de reagentes

❑Pequena quantidade de amostra

❑Diminuição do intervalo de tempo do preparo

❑Processamento simultâneo de várias amostras



DECOMPOSIÇÃO ASSISTIDA POR ULTRASSONS



PROCEDIMENTOS UTILIZADOS 

NO PREPARO DE AMOSTRAS

VIA SECA
FUSÃO

CINZAS

Energia

Térmica

Radiante



FUSÃO

Cimento Portland 

Aluminato de cálcio 

Silicato de cálcio 

Minério de Titânio 



FUSÃO

❑ Amostras inorgânicas

❑ Analito (sais)

Reação heterogênea, realizada em altas temperaturas,

entre um fundente e o material da amostra. Como

resultado deste procedimento, um mineral original ou

fases refratárias são convertidas em formas sólidas

diferentes que são facilmente dissolvidas em ácidos,

bases ou em água.



FUSÃO

FUNDENTES

• Tetraborato de lítio ( pf 920 ºC)

• Carbonato de sódio (pf 851 ºC)

• Hidróxido de sódio (pf 318 ºC)

• Ácido bórico (pf 450 ºC)



FUSÃO

CADINHOS

• Platina

• Níquel

• Prata 

• Ferro

• Grafite

• Porcelana



FUSÃO

FORNECIMENTO DE ENERGIA

• Bico de gás

• Forno Mufla

• Forno Mufla com micro-ondas



FUSÃO
LIMPO

OXIDADO
COM RESÍDUO

CRISTALIZADAS

STRESS

MATERIAL INSUFICIENTE

TEMPERATURA MUITO BAIXA



FUSÃO

AMOSTRA MASSA FUNDENTE CADINHO T (°C) TEMPO (min)

500 mg silicatos 3-4 g NaOH Ni 500 30

2 g bauxita 5-10 g KOH Ag 400-450 5-10

0,2 g escórias 9 g LiBO2 Pt-Au 900 10

2 g Al2O3 9 g H3BO3 + Li2CO3 Pt 1000 60

0,5 g cromita 7 g Na2B4O7 + Na2CO3 Pt 1100 20



FUSÃO



PROCEDIMENTOS UTILIZADOS 

NO PREPARO DE AMOSTRAS

VIA SECA
FUSÃO

CINZAS

Energia

Térmica

Radiante



CINZAS
FÍGADO DE BOI

RIM ANIMAL 

MOLUSCO BIVALVE

TINTAS



CINZAS

Para amostras orgânicas

C, N, H, Analitos



CINZAS

❑Habilidade de decompor amostras de tamanho grande

❑Necessidade de pouco ou nenhum reagente

❑Técnica relativamente segura

❑Preparo de amostras contendo S, F e Cl

❑Perda devido a retenção no recipiente

❑Perdas devido a volatilização

❑Contaminação pela mufla e recipiente

❑Dificuldade em dissolver alguns óxidos metálicos



TENDÊNCIAS ATUAIS

❑Simplificação

❑Automação/mecanização

❑Miniaturização

❑Novos tipos de energia

❑Introdução direta de amostras

❑Amostragem de sólidos e suspensões



SISTEMA DE TITULAÇÃO



TENDÊNCIAS ATUAIS

❑ Obtenção do melhor resultado

❑ no menor tempo

❑ com mínima contaminação

❑ baixo consumo de reagentes

❑ geração de pouco resíduo e efluentes




