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Componente Curricular: 1C668 - TECNICAS ANALITICAS INSTRUMENTAIS
Carga Horaria: 60 horas
Unidade Responsavel: DEPARTAMENTO DE QUIMICA ANALITICA
Tipo do Componente: DISCIPLINA

Técnicas Instrumentais e Ruido Instrumental. Técnicas
Eletroanaliticas: Potenciometria e Condutimetria. Espectrometria de
Absorgdo Molecular no UV-VIS. Espectrometrias de Absorgdo Atomica
em Chama e por Emissao em Plasma.

Ementa:

Modalidade: Presencial

Dados do Programa

Ano-Periodo: 2020.1

Objetivos:

Conhecer os principios basicos dos métodos instrumentais mais utilizados nas analises-tragos de substancias,
assim como identificar os métodos mais adequados em dado problema, verificando a existéncia de
interferentes contornando-os durante as analises

Conteldo:

PARTE TEORICA
I. Técnicas Instrumentais e Ruido Instrumental

1. Conceitos de método e técnica, analise x determinagdo

2. Componentes de um instrumento - estimulo, resposta do sistema, medida e tradugdo do sinal, interface
instrumento-analista, exemplos

. Critérios para escolha de uma técnica

. Figuras de mérito

. Sensibilidade, limite de detecgdo, limite de quantificacdo, 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 relagdo sinal-ruido

9. Construcdo de curvas de resposta: o método dos quadrados minimos
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I1. Técnicas Eletroanaliticas: Potenciometria

1. Principio da cela galvéanica aplicado a potenciometria

2. Constituicdo de uma cela potenciométrica

3. Curva de resposta

4. Eletrodos de referéncia: caracteristicas; eletrodo de calomelano saturado; eletrodo Ag/AgCl; potenciais;
potencial de jungdo liquida; eletrodos de referéncia de jungdo dupla; outros eletrodos de referéncia
(Hg/HgS04, Hg/HgO, Cu/CuS04, eletrodo para meio ndo-aquoso)

5. Calomelano saturado versus Ag/AgCl: vantagens e desvantagens

6. Cuidados e manutengao

7. Construcdo de um eletrodo de referéncia Ag/AgCl

8. Eletrodos indicadores: metalicos (tipos I, II, III e inertes) e de membrana (cristalina e ndo cristalina);
eletrodo de fluoreto-mecanismo

9. Mecanismo de um eletrodo de membrana (eletrodos ion seletivos)

10. Eletrodo de membrana de vidro: constituicdo, mecanismo, potencial de fronteira, erro alcalino e erro
acido

11. Definigdo operacional de pH

12. Eletrodos de membrana liquida

13. Potenciometria direta: curvas de resposta, uso do tampdo de ajuste de forga idnica total

14. Calibragdo dos eletrodos: direta e método da adigdo padrdo (a volume constante e a volume variavel)
15. Eletrodos alternativos para medida do pH (eletrodo de antiménio e quinhidrona)

16. Potenciometria relativa/titulacdo potenciométrica: métodos das derivadas 12 e 22

III. Técnicas Eletroanaliticas: Condutimetria
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. Resisténcia elétrica, resistividade, condutancia e condutividade

. Medidas de condutividade em solugdes aquosas

. Cela condutimétrica: tipos, constante de cela, platinizacdo, usos

. Lei de Kohlrausch

. Mobilidade independente dos ions

. Conduténcia molar i6nica na diluigdo infinita, unidades

. Ponte de Wheatstone

. Casos particulares de condutividade - mobilidade dos ions H+ e OH- em solugdes aquosas

. Efeito do raio idnico hidratado na mobilidade dos ions e a condutancia i6nica molar

10. Conceito de nimero de transporte e mobilidade i6nica, exemplos de métodos para a determinacdo dos
nimeros de transporte

11. Principais efeitos da interacdo entre os ions em solucdo

12. Efeito eletroforético e de relaxagdo na velocidade dos ions em solugao

13. Aplicagbes: controle de pureza de amostras de agua, determinacdo de eletrdlitos residuais,
concentragdes de sais e processos quimicos em geral, titulagées condutimétricas

14. TitulagOes acido base: construcao detalhada de uma curva de titulagdo, variacdo das condutividades
parciais de cada ion envolvido no processo

15. Titulagdo de precipitagcao

16. Escolha do melhor titulante para a determinagd@o do ponto final
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IV. Espectrometria de Absorgao Molecular no UV-VIS

1. Fundamentos e aspectos das leis de Lambert e Beer

2. Derivagdo da Equacgdo de Beer - relagdo linear entre concentragdo e absorvancia

3. Diagrama em blocos de um espectrometro de absorcdo molecular

4, 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 difracdo), celas (cubetas de plastico, vidro
e quartzo - fibra dptica oca, celas de fluxo continuo), sensores de imersdo; detectores (fotodiodos, valvulas
fotomultiplicadoras e detectores de dispositivos de injecdo de carga, CID; esquemas Opticos (feixe simples,
feixe duplo no espaco e feixe duplo no tempo

5. Dispersdo do espectro, escolha do comprimento de onda de maxima absorvancia: definicdo de
absortividade molar especifica e varredura espectral

6. Estratégias para aumentar a sensibilidade na determinacdo absorciométrica

7. Curvas de resposta e método da adicdo padrao

8. Método da aditividade de absorvéancias

9. TitulagGes absorciométricas

10. Introducdo ao estudo de complexos: Determinacdo absorciométrica da proporgdo metal:ligante (método
das variagdes continuas, método da razdo molar, método da razdo das inclinaces); determinagdo da
constante de formagao de um complexo
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. Espectrometrias de Absorcdo Atémica em Chama

. Demonstragdo do fendmeno da absorgdo atomica

. Registro das linhas de emissdo do mercurio e comparagao com dados de literatura

. Histérico: descobertas do século 19

. Leis de Kirchoff

. Primeiros espectroscopios

. Invencgdo do primeiro espectrometro de absorgao atémica na chama e fundamentagdo da técnica por Alan
Walsh

7. Principios da absorcdo atémica

8. Instrumental: descricdo detalhada dos dispositivos que constituem um espectrémetro de absorgdo atomica
na chama, como fonte (lampada de catodo oco), atomizador (nebulizador, cdmara de nebulizagdo,
gueimador), monocromador, detector

9. Interferéncias (espectral, quimica, fisica, ionizagdo, absorcao ndo especifica) e como suprimi-las

10. Estratégias para aumento de sensibilidade (super lampada e armadilha de atomos)

11. Processo de atomizagdo

12. Tipos de chamas

13. Sistemas Opticos (feixe simples e feixe duplo; determinacdo simultdnea; prés e contras)

14. Detectores (valvula fotomultiplicadora e dispositivo semicondutor, CCD)

15. Sensibilidade: efeito da variagdo da largura da fenda de saida do monocromador, efeito da variacdo da
corrente da lampada

16. Curvas de resposta e método da adicdo padrao; aplicagdes
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VI. Espectrometria de Emissdo em Plasma

1. O plasma

2. Formagao do plasma por indugao

3. Espectros de emissdo: linhas atémicas e i6nicas

4. Instrumental: diagrama em blocos de um espectrémetro de emissao

5. Fontes: GDL, arco, centelha, DCP, ICP, MIP

6. Formacdo do plasma ICP: mecanismos, zonas e temperaturas do plasma (zona de inducdo, zona de pré-
aquecimento, zona de emissao inicial, zona analitica e pluma)



7. A tocha do plasma: gas argdnio do plasma, argonio de refrigeracdao e argoénio de nebulizagao

8. Introdugdo da amostra: nebulizadores (fluxo cruzado, concéntrico, microconcéntrico e ultrasénico) e
camaras de nebulizacdo (passo duplo, conica e ciclonica), dispositivo para injecdo direta

9. Geradores de radio freqliéncia

10. Sistemas Opticos sequencial e simultaneo, novos sistemas com detectores ccd, cid e scd

11. Sistemas opticos axial e radial

12. Tratamento de amostras: processos de dissolugdo via Umida, via fusdo em fluxos, uso de micro-ondas
13. Analise em meio organico

14. Interpretacao de espectros: interferéncias, tipos e correcdo

15. Aplicacdes

PARTE EXPERIMENTAL
I. Técnicas Eletroanaliticas: Potenciometria

1. Construcdo de eletrodo de referéncia Ag/AgCl

- preparacgao pelos alunos de eletrodos de Ag/AgCl compdsitos de juncdo dupla

2. O potenciémetro

- caracteristicas eletrOnicas; apresentacdo de um potenciometro usado para medidas de pH; apresentagao do
eletrodo de membrana de vidro combinado; calibracdo do sistema com solugbes tampao

3. Titulagdo acido-base

- titulagdo de uma solugdo de acido acético 0,1 mol L-1 com solugao de NaOH padronizado; determinagao do
volume do ponto final usando o método das derivadas; determinacdo da constante de dissociacdo do acido
acético

4. Potenciémetro alternativo

- multimetro digital genérico com interface de alta impedancia - funcionamento

5. Titulagdo de oxirredugao

- titulagdo de uma solugdo contendo medicamento sulfato ferroso, com KMnO4 padronizado; uso de um
eletrodo inerte de grafite; determinacdo do volume do ponto final usando o método das derivadas;
determinagao da massa de sulfato ferroso no medicamento

6. Titulacdo de precipitacdo

- titulagdo de uma solucdo de AgNO3 0,05 mol L-1 com solucdo de NaCl padronizado; importancia do uso do
eletrodo de referéncia Ag/AgCl de juncao dupla; determinacdo do volume do ponto final usando o método
das derivadas; determinacao da concentracdo da solugao de AgNO3 e determinacdo do Kps do AgCl

6. Titulagdo de complexagao

- uso de um eletrodo de mercurio (prata amalgamada) para titulacdo de célcio em agua usando EDTA;
determinacdo do volume do ponto final usando o método das derivadas; determinacdo da concentragao da
solugdo de célcio

I1. Técnicas Eletroanaliticas: Condutimetria

1. Titulacdo acido-base

- titulagdo de solugdo de HCI 0,1 mol L-1 com solugdo padronizada de NaOH; determinagao do volume do
ponto final e da concentragdo do HCI

2. Titulacdo de solugdo de sulfato de sodio

- determinacgdo de sulfato pela titulagdo de uma solugdo de sulfato de sédio com solugdes de cloreto e
acetato de bario; estudo da influéncia dos ions cloreto e acetato nos perfis das curvas de titulagdo

II1. Espectrometria de Absorgdo Molecular no UV-VIS

1. Aditividade de absorvancias

- estudo das espécies MnO4- e Cr207-2 (varredura espectral, determinagdo dos comprimentos de onda de
maxima absorcdo, determinacdo das absortividades molares especificas nos comprimentos de onda
determinados, determinagdo de MnO4- e Cr207-2 em uma mistura; aplicagdo na determinacdao de manganés
e cromo em amostra de ago

2. Titulagdo absorciométrica

- apresentacdo de sensor baseado em fibra éptica e em diodo emissor de luz “smd” adaptado a
espectrometro Femto; titulacdo absorciométrica para determinagdo de vitamina C em medicamentos
utilizando o complexo Fe(SCN)+2

3. Estudo do complexo entre Fe+2 e o-fenantrolina

- aplicagdo do método das variagGes continuas; determinagdo da razdo metal:ligante, da absortividade molar
especifica do complexo e da constante de complexacao

Tipo de material Descrigao
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