Métodos Instrumentais de
Analise
Determinacao de Zinco por
Espectrofotometria de Absorcao
Atomica



Etapas de Analise Quimica

1. Coleta de amostra: amostragem;
2. Preparo da amostra;
3. Preparo do extrato;

4. Analise do analito/composto de interesse.
— Gravimetria;

— Volumetria;

— Instrumental ou Fisico-quimico.



Meétodo Instrumental: utilizacao de um equipamento-

espectrofotometria de absor¢cao molecular (na regizo do
visivel)

* Determinacao de Fosforo (P- macronutriente)
em extrato de solo.

> , Reagente + Fosforo
i aliquota />
- Produto da reacao = cor azul

Leitura no equipamento:
Espectrofotometro (640 nm)

Extrato de solo

Revisao



Espectrofotometria de absorcao
molecular

ESPECTROFOTOMETRO

Sistema
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0.21
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Detector

» Ocorre a nivel molecular (radiacao absorvida por moléculas);
 Excita elétrons da ultima camada.



Espectroscopia atomica: fotometria de emissao de
chama e espectrometria de absor¢ao atomica

Fotometria de Emissao de Chama: Determinacao de Potassio (K-

macronutriente) em extrato de fertilizante.

>

i aliquota

Extrato de fertilizante

» Ocorre a nivel atomico (emissao atdomica);

Fonte de Energia: Chama
Propano e butano (1900° C ~800KJ mol -1

Atomizacao
Emissao de energia radiante

 Excita elétrons da ultima camada, para elementos facilmente
excitaveis, com 1 ou 2 elétrons na ultima camada ( Familia ou

Grupo 1A e lIA).

Revisao
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Espectroscopia atomica: fotometria de emissao
de chama e espectrometria de absorcao
atomica
 Aula de Hoje: Determinacao do Zinco em fertilizantes
por espectrofotometria de absorcao atomica.

* Zinco: é um micronutriente muito importante para o
desenvolvimento de funcdes bioquimicas (regulador
de crescimento, hormoénios, formacao dos polen,
manutencao e integridade das membranas, etc).

* Sintomas nas plantas: folhas pequenas com formato
distorcido, aglomeracdes de folhas, ou seja menos
qualidade e rendimento.



O Zinco

 Exemplo de fertilizante:

Sulfato de zinco: ZnS0O4

* Formas absorvidas pela planta: Zn?*
* Forma incorporada no metabolismo vegetal: Zn?*



O Zinco

* Funcao na planta: ativacao enzimatica e inumeros processos
metabodlicos (sintese de proteinas, carboidratos, hormonios)

* Teores médios na planta: 20 — 50 mg kg!
* Deficiéncia: reticulado entre as folhas novas

s g W
Soja com deficiéncia de Zn




Espectrometria de absorcao
atomica

* O principio fundamental envolve medida da
absorcao da radiacao eletromagnética, por
atomos gasosos.

* Muito utilizada para quantificar elementos
(metais, semi-metais e alguns nao-metais) em
diversas amostras (bioldgicas, ambientais,
alimentos, agrarias etc).



* A fotometria de emissao e a espectrometria

de absorcao atdmica, estao relacionadas-
ambas se utilizam de uma chama para
atomizacao.

Fotometria de Emissao:

e Atomos— absorvem energia— atomos

excitados---retornam ao estado fundamental
— devolvem energia como radiacao luminosa
(emissio  de  energia)-MEDICAO  NO
EQUIPAMENTO.



Espectrometria de Absor¢cao Atomica:

* Na chama---producao de atomos---excitacao
pela energia emitida por uma fonte de
radiacao luminosa.



Espectrometria de Absor¢cao Atomica:

* Técnica analitica que se baseia na absorcao de
radiacoes nas regides do ultravioleta visivel do

espectro eletromagnético por atomos gasosos
no estado fundamental.

M + hV S M* —> Atomos gasosos excitados

/|

Atomos gasosos Radiacéo eletromagnética
no estado fundamental -Requer sistema de radiacao
-Requer sistema de atomizacao




Atomizacao com chama
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* ar/C,H, ~ 30 elementos
* N,O/C,H,~ 68 elementos



Atomizacao com chama

Maximum Burning

Fuel Oxidant Temperatures, °C Velocity {em s7%)
Naturai gas Alr 1 7G0-1900 - 3943
Natural gas Oxygen 2700-2800 370-390
Hydrogen Air 2000-2100 300440
Hydrogen Oxygen 2550-2700 9001400
Acetviene Air 2100-2400 158-266
Acetylene Oxygen 3050-3150 1100~2480

Acetylene Nitrous oxide 2600-2800 285




Espectrometria de Absor¢ao Atomica:

M + hV M * — > Atomos gasosos excitados
Atomos gasosos Radiacéo eletromagnética
no estado fundamental -Requer sistema de radiacao
-Requer sistema de atomizacéao

Contatos para o cédigo T Catodo: possui 0 gas do elemento
do elemento ¥ que vc quer determinar.

Gases nobres que se
Chocam pela diferenca de potencial

Janelal de
quartzo

Getter

Contatos elétricos

Pino de alinhamento Absorve e emite no mesmo
Comprimento de onda.

|. Esquema de uma ldmpada de catodo oco (cortesia Varian)
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Figura 7. Esquema de espectrometro de absor¢éo atdomica com chama

Monocromador: tem funcao de selecionar uma determinada
linha do espectro de emissao do elemento que esta sendo
analisado.
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ATOMOS
EXCITADOS M*

EMISSAO ATOMICA
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f VAPORIZAGAO

AEROSOL COMPOSTOS QUE

MX(I), gas <> | NAO SE VAPORIZAM
4 rusio

AEROSOL COMPOSTOS QUE

MX(s), gas <> | NAO SE FUNDEM

* EVAPORAGAO DO SOLVENTE

AEROSOL
M’ (aq)X (aq),gas

SOLUCAO
M(aq), X(aq)

COMBUSTIVEL

OXIDANTE




Titulo: Determinacao do teor de Zn em
fertilizantes por espectrofotometria de
absorcao atomica.



Procedimentos

1. Estabelecimento da curva analitica:

1.1. Fazer a leitura das solucdes padrao de concentracao 0; 0,40;
0,80; 1,20 e 1,60 mg L de Zn.

1.2.0bservar o tracado da curva no aparelho.
1.3.0 resultado apresentado no aparelho serd em mg L'* de Zn.



2. Preparo do extrato (Etapas ja realizadas em aula anterior)

2.1. Pesar 0,5000g de amostra de fertilizante, adicionar 125 ml
de HCI. Agitar por 15 minutos, e transferir para frasco seco e
limpo.

3. Determinacao do teor de zinco em amostras de fertilizantes

3.1. Transferir 10 mL do extrato de fertilizante (da aula anterior)
com uma pipeta volumeétrica para balao volumétrico de 100
mL.

3.2. Completar o volume do baldao volumétrico com agua
destilada e homogeneizar;

3.3.Fazer a leitura da concentracao presente no extrato (no baldo
de 100 mL) em mg L apds a calibracdo do aparelho com a
curva padrao.



e Resultados

Calcular a porcentagem de Zn presente no
fertilizante.



e Aula Pratica

10 mL

"1

>
i aliquota

Leitura no equipamento

—> Espectrofotometria de
absor¢ao atomica
mg L1
Extrato de - ( & )
. Balao vol.
Fertilizante
100 mL

(0,500g em 125 mL)



