rfJ UNIVERSIDADE FEDERAL RURAL DO RIO DE JANEIRO . ™
:.’4 et UF_RRJ . SISTEMA INTEGRADO DE GESTAO DE ATIVIDADES _)
Ll e A AcCADEMICAS

TG IHRTRHATAD = TIHHNHITAC R

Portal do Docente
EmiTipo EM 30/09/2020 18:48

Componente Curricular: IC375.1 - TECNICAS ANALITICAS INSTRUMENTAIS - PRATICA
Carga Horaria: 60 horas
Unidade Responséavel: DEPARTAMENTO DE QUIMICA ANALITICA
Tipo do Componente: DISCIPLINA
Ementa: -
Modalidade: Presencial

Dados do Programa

Ano-Periodo: 2020.1

Objetivos:

Conhecer os principios basicos dos métodos instrumentais mais utilizados na analise de tracos assim como
eleger o mais adequado a um dado problema. Verificar a existéncia e contornar possiveis interferéncias

Conteldo:

1.Técnicas Instrumentais e Ruido Instrumental — Conceitos de método e técnica; analise X determinacéo;
componentes de um instrumento - estimulo, resposta, medida e traducdo do sinal, interface instrumento-
analista, exemplos; critérios para escolha de uma técnica; figuras de mérito: sensibilidade, LD, LQ,
seletividade, curvas de resposta. Relagdo sinal-ruido; fontes de ruido: ruido quimico e instrumental; ruido
térmico; ruido de disparo; ruido “flicker”; ruido ambiental; melhorando a relacdo sinal-ruido. Construgdo de
curvas de resposta: o método dos quadrados minimos.

2. Principio da cela galvanica aplicado a potenciometria; constituicdo de uma cela potenciométrica; curva de
resposta; Eletrodos de referéncia: caracteristicas; eletrodo de calomelano saturado; eletrodo Ag/AgCl;
potenciais; potencial de juncédo liquida; eletrodos de referéncia de juncdo dupla; outros eletrodos de
referéncia (Hg/HgS04, Hg/HgO, Cu/CuS04, eletrodo para meio ndo aquoso); calomelano saturado X Ag/AgCl
vantagens e desvantagens;Construgdo de um eletrodo de referéncia Ag/AgCl; Eletrodos indicadores:
metalicos (tipos I, II, II e inertes) e de membrana (cristalina e ndo cristalina); eletrodo de fluoreto-
mecanismo; mecanismo de um eletrodo de membrana (eletrodos ion seletivos);

3. Eletrodo de membrana de vidro: constituicdo, mecanismo, potencial de fronteira, erro alcalino e erro
acido; definigdo operacional de pH; eletrodos de membrana liquida; potenciometria direta: curvas de
resposta; uso do tampdo de ajuste de forga iGnica total; calibragdo dos eletrodos: direta e método da adigdo
padrdo (a volume constante e a volume variavel). Eletrodos alternativos para medida do pH (eletrodo de
antimoénio e quinhidrona); potenciometria relativa/titulacdo potenciométrica: métodos das derivadas 12 e 22,
Exercicios.

4. Condutimetria — Resisténcia elétrica, resistividade, conduténcia e contutividade; Medidas de condutividade
em solugdes aquosas; Cela condutimétrica: tipos, constante de cela, platinizagdo, usos; Lei de Kohlrausch;
Mobilidade independente dos ions; Condutancia molar idnica na diluicdo infinita, unidades; Ponte de
Wheatstone; Casos particulares de condutividade - mobilidade dos ions H+ e OH- em soluces aquosas;
efeito do raio i6nico hidratado na mobilidade dos ions e a condutancia i6nica molar; Conceito de nimero de
transporte e mobilidade idnica; Principais efeitos da interacdo entre os ions em solugdo. AplicagGes: controle
de pureza de amostras de dgua, determinagdo de eletrdlitos residuais, concentragdes de sais e processos
quimicos em geral, titulacGes condutimétricas; Titulacdes acido base; Titulagdo de precipitacdo.

5. Andlise de casos. Potenciometria e Condutimetria: titulacdo acido base por potenciometria e
condutimetria; titulagdo de oxirredugdo e precipitagao.

6. Espectrometria de absorgao molecular — Cor e Luz. Espectro luminoso, exemplos de espectros obtidos com
o espectrémetro USB 4000; Derivacdo da equacdo de Beer; diagrama de blocos de um espectrometro de
absorgdo molecular. Instrumental: partes de um espectrometro: fontes (filamento de W, halégena, laser,
diodo emissor de luz), seletores de comprimento de onda (filtros, prisma e rede de difragdo), celas (cubetas
de plastico, vidro e quartzo - fibra dptica oca, celas de fluxo continuo), sensores de imersao; detectores
(fotodiodos, valvulas fotomultiplicadoras e detectores de dispositivos de injecdo de carga, CCD).

7. Esquemas opticos - feixe simples, duplo no espaco e no tempo. Dispersdo do espectro; escolha do
comprimento de onda de maxima absorvancia: varredura espectral; absortividade molar especifica.
Estratégias para aumentar a sensibilidade. Curvas de resposta e método da adicdo padrdao; método da
aditividade de absorvancias; titulagdes absorciométricas; aplicagdo no estudo de complexos.

8. Anadlise de casos: descricdo de um sensor de imersao baseado em fibra dptica para titulacdo
absorciométrica de acido ascorbico em comprimidos de vitamina C, usando o complexo Fe(SCN)+2. Analise
do complexo entre Cu+2 e salicilaldeidobenzohidrazina.
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9. Espectroscopia de Absorcdao Atémica na Chama: histérico, principios, instrumental (fonte, atomizador,
sistemas &pticos (espectrometro de feixe simples e duplo), detector. Sistemas de introdugdo de amostras
(micro injegdo, geracdo de vapor). Interferéncias (espectral, quimica, fisica, ionizagdo, absorgdo nao
especifica) e como suprimi-las; Estratégias para aumento de sensibilidade (super lampada e armadilha de
atomos); Processo de atomizacdo; Tipos de chamas; Detectores (valvula fotomultiplicadora e dispositivo
semicondutor, CCD); Sensibilidade: efeito da variagcdo da largura da fenda de saida do monocromador, efeito
da variacdo da corrente da lampada; Curvas de resposta e método da adigdo padrdo; Aplicacdes. Exercicios.

10. Emissdo em plasma induzidamente acoplado — O plasma; Formacdo do plasma por indugdo; Espectros de
emissdo: linhas atdmicas e ionicas. Fontes: GDL, arco, centelha, DCP,ICP, MIP; Formacdo do plasma ICP:
mecanismos, zonas e temperaturas do plasma; Introducdo da amostra: nebulizadores (fluxo cruzado,
concéntrico, microconcéntrico e ultrassonico) e cdmaras de nebulizagdo (passo duplo, conica e ciclonica),
dispositivo para injecdo direta; Sistemas opticos: sequencial e simultaneo, novos sistemas com detectores
ccd, cid e scd; sistemas oticos axial e radial; Tratamento de amostras: processos de dissolugdo via Umida,
via fusdo em fluxos, uso de micro-ondas; Analise em meio organico; Interpretacdo de espectros:
interferéncias, tipos e correcao. Aplicacoes.

11. Métodos Cromatograficos: principios basicos da cromatografia: introdugdo, aspectos historicos,
classificagdes e termos técnicos. Cromatografia em papel: definicGes, termos, técnicas e aplicacoes.
Cromatografia em camada delgada: definigbes, termos, técnicas e aplicagdes. Cromatografia por adsorgdo:
definicGes, termos, técnicas e aplicacdoes. Cromatografia por exclusdo: definicbes, termos, técnicas e
aplicagdes. Cromatografia por troca i6nica: definicGes, termos, técnicas e aplicagdes. Cromatografia liquida
de alta eficiéncia (HPLC): definicGes, termos, técnicas e aplicacdes. Cromatografia gasosa (CG): definicGes,
termos, técnicas e aplicagGes.

Tipo de material Descrigao
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