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OBJETIVOS

Apresentar aos alunos os fundamentos sobre os

meétodos classicos e avangos recentes no preparo
de amostras, visando a determinacéo de
elementos em materiais de interesse agronémico
e ambiental. Pretende-se oferecer uma visao
abrangente e critica sobre vantagens e limitagcoes
de uma analise quimica observando,

cuidadosamente, as boas praticas laboratoriais.




ETAPAS DE UMA ANALISE QUIMICA

Definigdo do problema

’ Preparo da amostra

Analise quimica

Escolha do método \

Amostragem

Calibragao \

Acao Avaliagao

DEFINICAO DO PROBLEMA

Este é o primeiro passo no
planejamento de uma analise:

“Qual é a informacao analitica desejada?”

» Sera que o solo esta deficiente de algum nutriente?
* Sera que o solo esta contaminado com algo nocivo a cultura?
* Sera alguma doeng¢a?




ETAPAS DE UMA ANALISE QUIMICA
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ESCOLHA DO METODO
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FINALIDADE

“O que eu quero descobrir?”

» Andlise qualitativa?
* Andlise quantitativa?

» Analise estrutural?

FINALIDADE

Analise estrutural

Analise Quantitativa

Analise Qualitativa




TAMANHO INICIAL DA AMOSTRA

“Quanto eu tenho de amostra?
Qual a quantidade?”

Macro analise Semi-Micro analise Micro analise

* Solo * Plantas * Poeira

* Minério * Frutos * Insetos
* Graos * Minérios * Clinicas
- Aguas - Animais - Forense
- etc... . etc... . etc...

PROPORCAO RELATIVA DOS ANALITOS

“Qual é a concentracao do analito na
amostra?”

mm
Determinacio de Cd em | Determinacao de Pb em

Micro <1% Determinagao de Mg em | Determinagao de Zn em
frutos amostras de solos
Determinacéo de F Determinagéo de Cu
Macro >1% eterminagao de Fe em em amostras de
amostras de sangue s .
minério de cobre




NATUREZA AMOSTRA-ANALITO

“Qual é a composicao da amostra e do

analito? Qual o preparo da amostra mais
adequado?”

Orgéanica

@ Inorganica @

NATUREZA AMOSTRA-ANALITO
Amostra - Analito Exemplo
Inorgéanica - inorganica Ouro em minerais
Inorgénica — orgénica Pesticida em solos
Inorgénica — bioquimica Moléculas em meteoritos
organica — inorganica Metais em farmacos
organica — organica Compostos em petréleo
organica — bioquimica Enzima em solvente
bioquimica — inorgéanica Ferro em sangue
bioquimica — organica Drogas em urina
bioquimica — bioquimica Proteinas em leite




ya

ESCOLHA DA TECNICA

“Qual é a melhor técnica para analisar
minha amostra?”

* Avaliar a finalidade

* Tamanho da amostra

* Proporgéo relativa dos analitos
* Natureza da amostra - analito

ya

ESCOLHA DA TECNICA

e Volumetria
Classicos

Gravimetria

Espectrofotometria UV/Vis
Fotometria chama

FAAS

ICP OES

ICP MS

outros

Instrumentais




Amostras biologicas

e Tecidos vegetais: -
folhas, raizes, frutos

e Tecidos animais: -
sangue, urina, 0SSOS
(dentes)

e Alimentos

Elementos essenciais aos vegetais

5al109%da < 0,2% da
matéria seca matéria seca




Elementos essenciais ao homem

(animais)

“E

Elementos-
maiores traco a
confirmados

Limites de deteccao tipicos para as principais
técnicas espectroanaliticas

— FAAS

I (CP-OES Radial
I (CP-OES Axial
HGAAS IS

GFAAS IIEN

ICP-MS n—>

I I | I I 1
100 10 1 0,1 0,01 0,001

Faixas de Limite de Detecgdo (pug /L)

Figura adaptada de http://www.perkinelmer.com/




Analise foliar por espectrometria de absorcéo
atomica (AAS) e emissdo 6tica com plasma
(ICPOES)

ICPOES GFAAS

Analise de alimentos e AAS

Fe | Co | Ni

CVAAS
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Analise de alimentos: AAS e ICPOES

CVAAS HG- Outras
ICPOES técnicas

A importancia do preparo de amostras nos
métodos analiticos

Nenhuma - ~ Minima
N/ 68%

—

Maxima Moderada
60,6% 31,0%

http:/ /www.sampleprep.duq.edu/dir/why_sp_1.html
Adaptado de Ronald E. Major "An overview of sample preparation”, LC-GC,vol 9, n°1, 1991.




Tempo gasto na analise quimica

Amostragem
6%

Preparo da amostra  Tratamento dos dados
61% 27%

hitp:/ /[www.sampleprep.duq.edu/dir/why_sp_2.html

Adaptado de Ronald E. Major "An overview of sample preparation”, LC-GC,vol 9, n°1, 1991.

ESTUDO DE CASO
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Avaliacao dos teores de mercurio em
aguas e sedimentos

A

ETAPAS DE UMA ANALISE QUIMICA

Definigdo do problema Escolha do método

Preparo da amostra Amostragem

Analise quimica

Calibragao

Avaliagcao

N\

N\
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Niveis tipicos de mercurio em
amostras ambientais

Ar 1-4ngm?
Chuva 5-100 ng I
Oceano aberto 05-3ngH
Agua costeira 2-15ng I
Sedimentos marinhos <100 ng gt
Solos contaminados 50-100 ug gt

Escolha do método

Espectrometria de absorcdo atomica com geragao
de vapor a frio (CVAAS)
LOD = 1a500ngl!Hg

espectrometria de fluorescéncia atomica com
geracao de vapor a frio (CVAFS)
LOD =0,5ng It Hg
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