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APRESENTACAO
* Analise Instrumental
 Analise Classicas
(Ex.: gravimetria/volumetria)

* Analise Instrumental (EXx.:
Alimentos/Farmaceutica/Ambiental
/[Forenze)

 Diferentes Instrumentos
 Material de apoio



PROGRAMAGCAO DAS AULAS (PROF. AARAO).

12 Aula
22 Aula
32 Aula
42 Aula
52 Aula
62 Aula
72 Aula
82 Aula
92 Aula
102 Aula
112 Aula
122 Aula
132 Aula
142 Aula
152 Aula
162 Aula

Apresentacao do curso

Preparo de amostras

Métodos Eletroanaliticos
Poténciometria/Pratica
Condutiometria/Pratica

Métodos Espectroanaliticos (UV/Vis)
Espectrofotometria (UV/Vis)/Pratica
Espectroscopia

Primeira Avaliacao

Vista de Prova

Métodos Cromatograficos

CLAE

Absorcao e Emissao Atébmica
Segunda Avaliacao

Vista de Provas

Recuperacao (1?2 Aula do Periodo de Recuperacao)



AVALIAGAO
e Método de Avaliacao

* Sera feita por meio de avaliacoes
escritas  individuais (provas) e
avaliacoes de atividades em grupo
(relatorios das aulas praticas e/ou
trabalho escritos e/ou apresentacoes
de siminarios.



AVALIACAO
Critérios de Avaliacao

A Média Final (MF) sera calculada pela média entre
todas as avaliacdes realizadas durante o semestre.

O conjunto das avaliacoes individuais
correspondentes a 75% da composicao de MF

O  conjunto das avaliacbes em grupo
correspondentes a 25% da composicao de MF.

Obs.: Sera aprovado o aluno que obtiver MF maior
ou igual a cinco e frequéncia minima de 70% no
semestre.



AVALIAGAO
e Normas de Recuperagao

* No periodo de Recuperacao havera
horario previamente definido para
resolucao de duvidas e sera realizada
uma avaliacao escrita individual (Prova
da Recuperacao = PR), com conteudo de
todos os topicos apresentados na
disciplina durante o semestre.



AVALIACAO
e Média Final (MF)

e A Nota de Recuperacao (NR) sera dada
pela média aritmética entre a Média do
Semestre (MF) e a Prova da Recuperacao
(PR), sendo considerado aprovado o
aluno que obtiver NR maior ou igual a
cinco.



TRABALHO EM GRUPO

 DIRETRIZES
FORMACAO DE GRUPOS:
Grupos de 5 (cinco) alunos ou 6 (seis) alunos.

Grupos pre-determinados pela ordem atual da
lista de presenca.

Nao pode trocar de grupo

Nao pode aumenta o numero de alunos no
grupo.

Caso tenha desisténcia do curso, 0s grupos vao
diminuindo automaticamente.



TRABALHO EM GRUPO (22 Feira Noite)
Dois grupos de 5 alunos e um grupo de 6 alunos
(Total de 16 alunos)
 Obs.: Nao pode trocar de grupo

Grupo.1: abilio.forni@usp.br;
andressa.araujo26@usp.br; gabriel14.silva@usp.br;
gabriela.chudzinski@usp.br; gcarlos@usp.br

Grupo.2: igor.favaro@usp.br; joao.bracco@usp.br;

Im.gsilva01@usp.br; joaopedrofgs@usp.br;
[psene@usp.br;

Grupo.3: lucas.vv@alunos.eel.usp.br;
meridamateus@usp.br; thiagomaziero@usp.br;

thiago.paranhos.santos@usp.br:;
vanessafagundes@usp.br; viniaquinorocha@usp.br;




TRABALHO EM GRUPO (6° Feira Manha)

Treze grupos de 5 alunos e trés grupos de 6 alunos
(Total de 83 alunos)
Obs.: Nao pode trocar de grupo

Grupo 1: alexandra.lazuroz@usp.br; aliciarichter@usp.br;
alline.lisboa@usp.br; ana.jrmarcondest@usp.br;
anapsvieira@usp.br;

Grupo 2: barbara.tanaka@usp.br;
beatriz.helena.martins@usp.br; beatriz.anze@usp.br;
bpenteado@usp.br; beatriz_ medeiros08@usp.br;

Grupo 3:caiomarques08@usp.br; camilagranito@usp.br;
danielcpogde@usp.br; eric.mendonca@usp.br;
esther.micaellen.miranda@usp.br;
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TRABALHO EM GRUPO

+ Grupo 4:felipe reis@usp.br;
fernando.nakayama@usp.br;
gabrielmotta@usp.br; dibgambetta@usp.br;
gabriel.fontolan@usp.br;

 Grupo 5: gabrielnaglis@usp.br;
gabriel.okuma@usp.br; gifukai@usp.br;
giovannapadula@usp.br; giuliacocato@usp.br;

* Grupo 6: gleisonalexandre32@usp.br;
guimonferrari@usp.br; gustavo.picirilo@usp.br;
gustavolinharesl @usp.br;
gustavo.rodrigues.cunha@usp.br
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TRABALHO EM GRUPO

» Grupo 7:isabelacardia@usp.br; isatonani@usp.br;
janainalopesfumani@usp.br; joaocté@usp.br;
joao_pedro.gomes@usp.br

* Grupo 8:jvbcastro@usp.br;
jose.raphael.bueno@usp.br; julizanatto@usp.br;
leticiafof9@usp.br; lidia.micarelli@usp.br

« Grupo 9: luani.viccino@usp.br;
ucas.augusto.lopes@usp.br;
ucas.marciano99@usp.br; gaspari.lucas@usp.br;
uccapenida@usp.br;
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TRABALHO EM GRUPO

Grupo 10:luisvco@usp.br; marianafranceschetti@usp.br;
marianeleite3@usp.br; markus.schon@usp.br;
mateussoares@usp.br

Grupo 11: msc.mayara@usp.br; murilovv@usp.br;
natan.brito@usp.br; nataliayuminakamura@usp.br;
nathiroski@usp.br;

Grupo 12: nayara.kristina@usp.br; naylaziliocoelho@usp.br;
nicole.bacic.shigue@usp.br; pedrosousa@usp.br;
rafaela.sm@usp.br

Grupo 13:sara.tafuri@usp.br; stephanieregiani@usp.br;
tanara.lemos@usp.br; tathy.rezende@usp.br;
thaynaramendes@usp.br
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TRABALHO EM GRUPO

* Grupo 14:theogiovannib.s@usp.br;
vini.jardim334@usp.br: itoriavarao@usp.br;
vianaamanda@usp.br; ana.pantoja@usp.br;
simonemarques@usp.br;

* Grupo 15: ajuliazanetti@usp.br; anelisa.merces@usp.br;
carolinasibille@usp.br; cecilia.lyra@usp.br;
daniele.rubiu@usp.br: thiagofernandes891@usp.br

* Grupo 16: kimijima@usp.br;
giovanna.bomtempo@usp.br; espoirte@usp.br;
lucas.silvawo@usp.br; melissa.covas@usp.br;
rafael.oda@usp.br;
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BIBLIOGRAFIA

BIBLIOGRAFIA RECOMENDADA
(Olhar anexos no link e-Disciplina)
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Principios de analise instrumental. 52 ed.
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BIBLIOGRAFIA

- KRUG, F. J. (Org.). . Métodos de preparo de
amostras: fundamentos sobre meétodos de
preparo de amosftras organicas e
inorganicas para analise elementar. 12 ed.
Piracicaba; Edicao do autor, 2008.

 COLLINS, C. H.; BRAGA, G. L; BONATO, P
S. (0Org.). . Fundamentos de cromatografia.

12 ed. Campinas; Editora da UNICAMP,
2006.
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absorcao a os compostos
Reimpressao. Sao Paulo; Edgard
1977.
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organicos. 72 ed. Rio de Janeiro; Livros
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BIBLIOGRAFIA

- WILLARD, H. H. . MERRITE, L.; DEAB, J.
Instrumentacao analitica. Lisboa;
Fundacao Calouste Gulbekian, 1989.

« HARRIS, C. D. . Anadlise Quimica Quantitativa. 7°
Edicao, Editora LTC; Rio de Janeiro, RJ, 2008
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INTRODUQAO
PRINCIPAIS METODOS E TIPOS DE ANALISES

PRINCIiPAIS APLICAGAOES

IMPORTANCIA DA ANALISE INSTRUMENTAL
PRINCIPAIS TERMOS COMUNS

METODOS (QUALITATIVOS E QUANTITATIVOS)

ETAPAS ENVOLVIDAS NUMA ANALISE
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INTRODUCAO
PRINCIPAIS METODOS E TIPOS DE ANALISES

Método Analise
Classico
-Gravimetria
-Volumetria
Opticos

-Espectroscopia de Emissao
-Espectroscopia de Absorcao
-Turbidimetria

-Nefelometria

-Polarimetria

-Refratometria
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INTRODUGAO

PRINCIPAIS METODOS E TIPOS DE ANALISES

 Método Analise

» Eletroanaliticos
-Condutimetria
-Potenciometria
-Amperometria
-Coulometria
-Polarografia
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INTRODUGAO

PRINCIPAIS METODOS E TIPOS DE ANALISES

Método
Sofisticados

Analise

-Ressonancia Magnética Nuclear (RMN)
-Espectrometria de Massa (MS)
-Cromatografia a gas (CG)

-Cromatografia Liquida (HPLC) (CLAE)
-Cromatografia lons (Cl)

-Cromatografia Liquida (GPC)
-Condutividade Térmica (TG) (TGA) (DSC)
-Microscopia Eletrénica de Varredura (MEV)
-Raio-X

-Analise Elementar (AE)

-Infravermelho (FT-IR)

-Entre Outros
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INTRODUGAO

PRINCIPAIS APLICACOES DA ANALISE INSTRUMENTAL
« Quantitativa e Qualitativa

» Matéria Prima/Produto Acabado

* Processos Industriais

« Subprodutos/Descartes

* Legislacao (composicao maxima e minima)
* Meio Ambiente

* Entre outros
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INTRODUGAO

IMPORTANCIA DA ANALISE INSTRUMENTAL
QUIMICA: Quimica Organica; Quimica
Inorganica; Fisico- Quimica e Polimeros.

CIENCIA DO MEIO AMBIENTE: Ecologia;
Meteorologia e Oceanografia.

AGRICULTURA: Agronomia; Ciéncias dos
Animais; Ciéncia da Alimentacao; Horticultura
e Ciéncias dos Solos.

GEOLOGIA: Geofisica; Geoquimica;
Paleontologia e Paleobiologia.

BIOLOGIA: Botanica; Geneética;
Microbiologia; Biologia Molecular e Zoologia.

FISICA: Astrofisica: Astronomia: Biofisica.
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INTRODUGAO

IMPORTANCIA DA ANALISE INSTRUMENTAL
ENGENHARIA: Eng. Quimica; Eng, Civil:
Eng. Eléetrica; Eng. Mecanica; Eng. Materiais
e Eng. Bioquimica.

MEDICINA: Quimica Clinica; Quimica
Medicinal; Toxicologia.

FARMACIA: Analise clinicas; Hematologia;
medicamentos.

CIENCIAS SOCIAIS: Forense; Arqueologia;
Antrapologia.

CIENCIAS DOS MATERIAIS: Metalurgia;
Polimeros.
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INTRODUGAO

IMPORTANCIA DA ANALISE INSTRUMENTAL

NATUREZA INTERDISCIPLINAR DA
ANALISE INSTRUMENTAL
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INTRODUGAO

TERMOS COMUNS

 Analise qualitativa revela a identidade
dos elementos e compostos de uma
amostra.

* Analise quantitativa indica a quantidade
de cada substancia presente em uma
amostra.

* Analitos sao os componentes de uma

amostra a ser determinados.
« AMOSTRA (S+L+G)
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INTRODUGCAO

METODOS ANALITICOS QUANTITATIVOS
Calculamos a partir de duas medidas.

A primeira ¢ a massa ou o volume de
uma amostra que esta sendo
analisada.

— A segunda é a medida de alguma

grandeza que ¢€ proporcional a
quantidade do analito presente na
amostra
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INTRODUGCAO

METODOS ANALITICOS QUANTITATIVOS

— Geralmente essa segunda medida
completa a analise, e
classificamos oS meétodos
analiticos de acordo com a
natureza dessa medida final.
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INTRODUCAO
METODOS ANALITICOS QUANTITATIVOS

Os metodos gravimetricos determinam a
massa do analito ou de algum composto
guimicamente a ele relacionado.

Em um meétodo volumeétrico, mede-se o
volume da solucao contendo reagente em
quantidade suficiente para reagir com todo
analito presente.

Os metodos eletroanaliticos envolvem a
medida de alguma propriedade elétrica.
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INTRODUGCAO

METODOS ANALITICOS QUANTITATIVOS

* Os metodos espectroscopicos
baseiam-se na medida da Iinteracao
entre a radiacao eletromagnética e os
atomos ou as moleculas do analito.

* Finalmente, um grupo de meétodos
variados inclui outras medidas.
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ETAPAS ENVOLVIDAS NUMA ANALISE

INTRODUGCAO

1.Selecao do Metodo

2. Amostragem (outra Aula)
3.Tratamento da Amostra
4. Medida Analitica

5. Relatorio e Resultados
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INTRODUGCAO

- ETAPAS ENVOLVIDAS NUMA ANALISE
* 1. Selecao do Método

— Deve ser preciso, exato, sensivel, seletivo
e robusto.

— Analista deve conhecer os detalhes
praticos e seus principios teoricos

— Custo versus numero de amostra

— Complexidade da amostra e a quantidade
de analito presente na amostra
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INTRODUGAO

- ETAPAS ENVOLVIDAS NUMA ANALISE
* 1. Selecao do Metodo

 Os meéetodos podem ser encontrados em
livros, manuais e artigos cientificos

—AOAC (ASSOCIATION OFFICIAL OF
ANALYTICAL CHEMISTRY)

—IUPAC  (INTERNATIONAL  UNION
PURE AND APPLIED CHEMISTRY)

35



INTRODUGAO
« ETAPAS ENVOLVIDAS NUMA ANALISE

* 1. Selecao do Metodo

—ASTM (AMERICAN SOCIETY OF TEST
MATERIAL)

—~MANUAL DE METODO DE ANALISE
DO INSTITUTO ADOLFO LUTZ

« Standard Methods for the examination of
water and wastewater

—Acesso a base de dados on-line:
www.scielo.org

— www.sclencedirect.com
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INTRODUCAO

- ETAPAS ENVOLVIDAS NUMA ANALISE

2. Amostragem
(Proxima Aula- Prof. Bruno)
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ETAPAS ENVOLVIDAS NUMA ANALISE

2.Amostragem/Armazenamento

PARAMETRO PRESERVACAO FRASCO VALIDADE
pH e Temperatura - Plastico/vidro Immediatament
(in situ)
Br, CI, F- - Plastico/vidro Até 28 dias
Cl - Plastico/vidro Immediatament
(in situ)
I Refrigeracao em 4° C Plastico/vidro Até 24 horas
NO,;, NO, Refrigeracio em 4° C Plastico/vidro Até 48 horas
S?- Refrigeracio em 4° C Plastico/vidro Até 7 dias
Adicao de ZnAc e
Na OH em pH=9
Metais dissolvidos Filtrar in situ Plastico 6 mese
Acidificar (pH=2, com HNO,)
Metais totais Acidificar (pH=2, com HNO,) Plastico 6 meses
Cr(VI) Refrigeracio em 4° C Plastico 24 horas
Hg Acidificar (pH=2, com HNO,) Plastico 28 dias
Carbono organico Refrigeracio em 4° C Plastico ou vidro 28 dias
ambar
PCBs Refrigeracio em 4° C Vidro ou teflon 7 dias para extrair
DBO, DQO Refrigeracio em 4° C Plastico/vidro 48 e 28horas

(Respectivamente)38




ETAPAS ENVOLVIDAS NUMA ANALISE
3.Tratamento da Amostra (Fluxograma)

O Preparo da Amostra

/_\

DISSOLUCAO DECOMPOSICAO

' Via dmida | Via seca |

E Com | Sem |
' aquecimento | - aquecimento |

' Fusdo alcalina |

EXTRACAO

e,

| Liquido-liquido : ' Sélido-liquido 1
ST fquide-séiide |

Microondas

"Convencional"



INTRODUGCAO

ETAPAS ENVOLVIDAS NUMA ANALISE
* 4. Medida Analitica (Escolha do método)

i
T T

Formacgao Variacao de
de precipitado temperatura

Variacao de Evolugao Variacao de Mudancade
massa de gas volume cor
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INTRODUQAO
4. Medida Analitica 5

.Relatério

| SELECAO DA AMOSTRA I
|DBTE'N= ﬁ O DA AIH,{[DS'I‘RAI
SIM

SOLUVEL % PROCESSAMENTO DA AMDSI‘RAI sEe INSOLUVEL

- REALIZACAO DA
3 [PROPRIEDADE MENSURAVEL ? DISSOLUCAO CUIMICA

¥

|ELIM]NAR H*IT‘ERPERENCIASI“*

|MEDIDA SDAS PROPRIEDADES l

|CALCULDS EsiEngMETRICDsl

MUDANCADE
FORMA

|ES’I‘]I%-IAIIHFA DE CONFIABILIDADE DOS RESULTADDS.
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INTRODUGCAO

ESCOLHA DO METODO

A primeira etapa de uma analise quantitativa
algumas vezes a escolha € dificil e requer
experiéncia, assim como intuicao.

Uma das primeiras questoes a ser considerada no
processo de selecao € o nivel de exatidao requerido.

Infelizmente, a alta confiabilidade quase sempre
requer grande investimento de tempo e recursos.
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INTRODUCAO
ESCOLHA DO METODO:

Uma segunda consideracao esta relacionada com
o fator econbmico € o numero de amostras que
serao analisadas.

Se temos apenas uma unica amostra, ou algumas
poucas amostras.

Finalmente, a complexidade e o numero de
componentes presentes da amostra sempre
influenciam, de certa forma, a escolha do método.
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INTRODUGCAO
TIPOS DE ANALISE

- Analise elementar: determina-se a quantidade de cada
elemento na amostra,

- Analise parcial: determina-se apenas certos constituintes
da amostra.

- Analise completa: determina-se a proporcao de cada
componente da amostra.

- Analise de constituintes - traco: caso especial da analise
parcial,

44



INTRODUGAO

TIPOS DE ANALISE
Classificagcao das analises quimicas de acordo com o
tamanho da amostra

TABELA
i

Tipo de analise
Macro
Meso (semimicro)
Micro
Submicro

Ultramicro

Quantidade de amostra
>0,19
de 10¢a 101 g
de 102 a 104 g
de 104 a 103 ¢
=10 g
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INTRODUGAO

TIPOS DE ANALISE
Classificacao das analises quimicas de acordo
com a proporcao do constituinte.

TABELA
Tipo de constituinte Percentagem do constituinte 1
Constituinte principal 1a 100%
Microconstituinte 0,01a 1%
Traco 102 a 104 ppm
Microtraco 104 a 107 ppm

Nanotraco 10-"a 10-1° ppm
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INTRODUGAO
DEFINICAO DE REPLICAS DAS AMOSTRAS

Realizar a analise quimica em réplicas
-Triplicata

-Qualidade dos resultados

-Governo brasileiro (Anvisa) variacao
de até 20 % do valor declarado pelo
rotulo
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INTRODUCAO
PREPARO DE SOLUCOES

 Analises quimicas sao realizadas com
solucoes das amostras.

* Solvente deve dissolver a amostra nao
levar a perda ou alterar o analito.

 Tratamentos com solucoes aquosas de
acidos fortes, bases fortes, agentes
oxidantes, agentes redutores.
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INTRODUGAO
O QUE SAO INTERFERENTES?

*Sao compostos que impedem a
determinacao direta do analito e
gue causam erro na analise.
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INTRODUGAO

‘PRINCIPAIS MODOS DE
ELIMINACAO DE INTERFERENTES
SAO

* Precipitacao seletiva, oxidacao
(reducao) seletiva, troca ibonica, e
reacao de derivatizacao, entre
outros
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RECORDAGAO

DIFERENCAS ENTRE TECNICAS, METODOS,
PROCEDIMENTOS E PROTOCOLOS

- TECNICAS: & um principio quimico ou fisico que
pode ser usado para analise de uma amostra.

(Exemplos: Espectrometria (Absorcao),
Titulometria).

- METODO: é a aplicacio de uma técnica para
determinacao de um analito especifico em uma
matriz especifica. (Exemplo: Determinacao de teor
de vitamina C em suplementos vitaminicos por
titulometria de oxido-reducao).
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RECORDAGAO

DIFERENGCAS ENTRE TECNICAS, METODOS, PROCEDIMENTOS

E PROTOCOLOS

PROCEDIMENTO: é um conjunto de diretivas
escritas, que detalham como aplicar um meétodo
para uma amostra particular, incluindo informacoes
sobre amostragem adequada, eliminacao de
interferéncias e validacao dos resultados.

— Exemplo: determinacao de vitamina C segundo o
procedimento do Instituto Adolfo Lutz.

PROTOCOLO: é um conjunto de orientagoes
escritas, que detalham um procedimento que deve
ser segquido para aceitacao da analise pelo
organismo oficial que estabeleceu o protocolo.

— Exemplo: determinacao de um medicamento
segundo procedimento da farmacopeéia brasileira.
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RECORDAGAO
- EXEMPLOS: (ESQUEMA)

-

TECNICA ESPECTROSCOPIA DE ABSORCAO
ATOMICA COM FORNO DE GRAFITE
Pb Pb Pb
METODOS <ol agua sangue

|

PROCEDIMENTOS ASTM

PROTOCOLOS

APHA - AMERICAN PUBLIC HEALTH ASSOCIATION
ASTM - AMERICAN SOCIETY FOR TESTING MATERIAIS
EPA - ENVIRONMENTAL PROTECTION AGENCY

53



ANALISE INSTRUMENTAL

VAMOS PARA 22 PARTE (12 AULA)
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