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A fluorimetria é uma técnica extremamente sensivel que se baseia na
fluorescéncia que é um processo de fotoluminescéncia no qual os
atomos ou moléculas sdo excitados por absor¢io de radiacdo
eletromagnética. As espécies excitadas entdo relaxam ao estado

F LU O RI M ETR I A fundamental, liberando seu excesso de energia como fétons.
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VANTAGENS
» Elevada sensibilidade (faixa de ppb)

» Elevada seletividade (raramente outra espécie tem espectro de excitagdo e de emissdo
coincidentes)

DESVANTAGENS

» Requer baixas concentragdes para dar respostas lineares
Requerem cuidados especiais: (evaporagio, adsorgio, instabilidade do analito, reagdo

com tragos de impurezas, com Oz dissolvido, etc)

>

» Elevadas concentragdes produzem desvio de linearidade

» Espécies podem causar supressao da fluorescéncia
Substancias coloridas podem também atuar como supressores

Quinina o
HO. N
Sulfato de quinina
O =
» A quinina, p6 branco, inodoro N/

» Alcaléide de gosto amargo
» Tem funcgdes antitérmicas, antimalaricas e analgésicas
» Tratamento de arritimias cardiacas

» Além de ser um farmaco é utilizada como flavorizante da agua tonica
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DETERMINACAO DE SULFATO DE QUININO NA
“AGUA TONICA”

OBJETIVO
Familizarizar-se com as medidas por fluorescéncia

e determinar a concentragdo de quinino em agua
tonica por fluorimetria.

TOPICOS IMPORTANTES:

1. Esquema fundamental dos fotometros e
espectrofotometros

2. Escolha de comprimentos de onda de excitagdo e
emissdao em fluorimetro

3. Uso de solugbes de referéncia e brancos analiticos

4. Avaliar interferéncias em fluorimetria
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Instrugoes Gerais:

1. Ligar o fluorimetro Turner e a ldmpada, deixando aquecer por
quinze minutos

2. Preparar por diluigdo da solugdo estoque de sulfato de quinino
solugdes de referéncia nas seguintes concentragdes

SOLUCAO ESTOQUE

A A A SoLGAO DE soLGRo bE sOLGRO DE
) R A AwaAs  NENGas  RGTONGAS  RGENGAS
AN A\ /\ )\ J\ )\
i lomL 10mL 10mL lomt 1omt 10mt
g 0,2mgL? 0,4mgL?! 0,5mgL? 0,6 mgL? 0,7 mglL? 0,8mglL?,
2,0mgL? VOLUMES DEVEM SER COMPLETADOS COM SOLUGAO 0,2 MOL L' DE H,S0,

Instrugbes Gerais:
2.1 Preparar também duas solugoes.

SOLUCAO ESTOQUE
Z SOLUGAO 1 SOLUGAOD 2
i . '
A / \
/2 N\ 10mL Bl
0,8 mg L de sulfato de quinino, 0,8 mg L de sulfato de quinino, s

- completando o volume com NaOH K3[Fe(CN)g] 2 x 10 mol L (em
2,0mg Lt ou Hel H,50, 0,2 mol LY).
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Instrugbes Gerais:
3. Escolha dos filtros:

> Filtros primarios sdo: NB 360, 440, 490 e 540
> Filtros secundarios sdo: SC 415, 430, 515, 535, 585 e 665

» Escolha um filtro primario e dois secundarios para a analise de
sulfato de quinino.

Instrugbes Gerais:

4. CALIBRAGAO DO FLUORIMETRO;

>Posicionar no aparelho o filtro primario e um dos filtros
secundarios escolhidos

»>Ajustar o zero com a solugdo branco (H,SO, 0,2 mol L) e, com
a solucgdo de sulfato de quinino mais concentrada (0,8 mg L1)
na cela de medida, acertar a escala em aproximadamente 100

>Medir a fluorescéncia das solugoes 0,2; 0,4 e 0,6 mg L1

>Repetir essas medidas apoés trocar o filtro secundario

NB 360

SC 430 »Escolha o conjunto de filtros mais adequado para a
determinacao de quinino
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Curva analitica

Concentragdo Intensidade
(mg/L) 100
% y=122,25¢+0,5449
2 80 R?=0,9993
0 0 g 70
0,2 25 g 60
s 50
0,4 51 g P
0,5 62 3 30
0,6 73 £ i:
0,7 85 o b
0,8 99 o 01 02 03 04 05 06 07 08

Concentrago (mg/L)

Instrugdes Gerais:

5. Avaliagdo da influéncia do pH na fluorescéncia do quinino,
assim como da absorgdo de energia por outra espécie
(supressdo):

»Com o aparelho equipado com os filtros mais adequados,
acertar o zero usando a solugdo do branco (H,SO,) e o 100 com
a solucdo mais concentrada de quinino.

»>Em seguida, medir a intensidade de fluorescéncia das demais
solugdes de referéncia em H,SO, e das solugdes preparadas em
HCI, NaOH e em meio contendo K;[Fe(CN)¢] 2 x 104 mol L1,
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Instrugées Gerais:
6. Com os dados obtidos, construir a curva analitica com as
unidades arbitrarias de fluorescéncia

7. Quantificagdo de sulfato de quinino em agua ténica

|

100 mL

Pipetar 1 mL e completar o volume

Transferir para um béquer com solugdo 0,2 mol L de H,S0,

Banho com ultrassom 10-15 min.

Instrugbes Gerais:

8. Fazer as analises de fluorescéncia, em triplicata, usando o mesmo par
de filtros utilizado para construir a curva analitica

» Calcular a concentragdo de sulfato de quinino na "4gua ténica" em g L

y =122,25x + 0,5449

Andlise Intensidade Conc. (mg/L) Média Desvio P.

1 44,54 0,36
2 42,09 0,34 0,35 0,01
3 43,31 0,35

Concentragio no baldo volumétrico 0,35 mg/L
Concentragdo no baldo volumétrico 35 mg/L
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Instrugcoes Gerais:
9. Para avaliar uma possivel interferéncia de matriz, faca um teste de
adig¢do e recuperagao.

» Siga o mesmo procedimento adotado no item 7, porém adicionando
0,2 mg L' de quinino.

» Mecga a intensidade de fluorescéncia da solugdo de referéncia de 0,2
mg L%, da amostra e da amostra adicionada com quinino.

» Calcule a porcentagem de recuperagéo de quinino.

Conc. calculada para a amostra 0,35 mg/L
Conc. calculada para a amostra com adig¢do de sulfato de quinino 0,54 mg/L

0,54 -0,35=0,19 mg/L 0,2 —>100%

0,19 — X

X =95% de
recuperagao

Exercicio

1- A partir dos dados que seguem construa uma curva analitica, obtenha a equagéo da reta, o valor de R e
calcule a concentragdo de sulfato de quinino em duas marcas A e B de dgua ténica utilizando os valores de
intensidade obtidos para as amostras.

Concentragio  Intensidade
(me/L)
Amostra_Intensidade Média_ Desv.P

0 i A 55
02 20 A 57
03 34 A 56
04 48 B 33
05 60 B 37
06 73 B 34
0,7 86
038 100

2- Em cada uma de 4 soluges de sulfato de quinino preparadas com agua, foram adicionados individualmente
cloreto de litio, hidréxido de potassio, ferricianeto de potéssio, acido sulfirico e na solugéo 5 de sulfato de
quinino foi borbulhado ar imido (mesma icdo do ar érico). Supondo que essas solugdes
fossem analisadas em um fluorimetro, qual delas teria a maior intensidade? Por qué? Justifique o fato das

demais solucdes menores i
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