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Analise Quimica

Uma analise € um processo que
fornece informagoes quimicas ou
fisicas sobre os constituintes de
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Analise Classica

* Método em que o processo de
medi¢&o se baseia na medigdo de
grandezas fisicas convencionais

« Podem ser muito elaboradas e
@emoradas

* Equipamentos usados: aparelho de
pH e balanga analitica

Introducéo

Analise Instrumental

* Métodos em que o processo de
medigdo se baseia numa calibragdo
com padrdes quimicos, geralmente

por intermédio de uma curva de
calibraca

+ Pode envolver reacgdes quimicas
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Técnicas analiticas quanto ao sinal gerado

B
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TEREIN Quando se analisa uma amostra através de
uma técnica gera-se um sinal quimico ou
fisico cuja magnitude é proporcional a

quantidade do analito na amostra.

O sinal pode ser qualquer parametro que
possamos medir
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Comparison of Different Analytical .smz_onx HE0) e O MERIS
Approx. RangeS Approx.
Method mol/L) Precision (%) Selectivity Speed Cost
Gravimetry 10 =10 - 0.1 Poor-moderate Slow Low
10 -10 * 0.1-1 Poor-moderate Moderate Low
10'-10°" 2 Good Fast Low
10 =10 ¢ 0.01-2 Moderate Slow-moderate Moderate
10 =10 2-5 Good Moderate Moderate
10 =10 ° 2 Good-moderale Fast-moderate Low-moderate
10 =10 ° 2-5 Moderate Moderate Moderate
Alomic spectroscopy 2-10 Good Fast Z.x:.:..?:ﬁ:
Chromatography . 2-5 Good Fast-moderate Moderate-high
ethods 2-10 Good-moderate Fast-moderate Moderate

Kinetic methods
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Andlise Quanlitativa vs Quantitativa
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Anaiise
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Espectro de EDS
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No momento do tiro sdo expelidos,
além do projétil, diversos residuos
sdlidos e produtos gasosos.

Estas particulas sélidas apresentam Pt 2
Wo OU%CJfU caracteristicas peculiares, quer pela sua o
' > a, quer pela sua composicao
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Tramitacao do controlo antidopagem WGJ_rQ o Wb\/

1- O controlo antidopagem consiste numa operagdo de recolha de liquido organico do
praticante desportivo, simultaneamente guardado em dois recipientes. designados como A

e B. para exame laboratorial m@@

4- O exame laboratonal compreende:
BETTER Z,Z_um

a) Aanalise ao liquido organico contido no recipiente A (pimeira analise);

b) A analise ao liquido organico contido no recipiente B (segunda analise). quando o
resultado da analise mencionada na alinea anterior indicie a suspeita da pratica de
dopagem

Decreto-Lei n°. 183/97 de 26 de Julho 12
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Andlise Quanlitativa vs Quantitativa

Verdadeiro | Os métodos instrumentais sao métodos absolutos.
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CALIBRAGAS ANALITICA
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Calibragao
analitica

calibragdo efectuada
recorrendo a padroes
quimicos (e/ou materiais
de referéncia),
geralmente por !
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Proceda ao arredondamento dos valores numéricos:
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Qual o n° de algarismos significativos das seguintes
medicoes ou dos resultados dos calculos
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Tratamento dos resultados
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Conclusoes

2 a\gpai>m? Sy

« Analise edmutural - Sase 0=
CemPines Guo moioulas

Q@ kn> aa P,VDS?,KS
o renoledo
q

CIENCIAS

Departamen
Quimics

Determinacao da
cafeina
(e)da teobromina

—b AR

B

BETTER MINDS

numa barra de
chocolate
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Métodos Instrumentais de Analise

2. Método Analitico
Etapas de uma analise quimica
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Umnm_..s,::momqo.nm Na m:éo chocolate tem:
Cafteina .

X
© da teobroming "~ eI (estimulante do sistem nervo
NUma barra de * teobromina
chocolate

SO central)

(um Precursor da cafeina)
:..vao No siste
wamu_mm n@_.mo.mo. Ainda que a teobromina N30 seja uma

ubs NCia viciante, alguns sugerem que Seja a causadora
do “vicio Por chocolate”.
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A ?

Que informagao analitica sera
necessaria?

Analise Qualitativa
Analise Quantitativa

(Analise Estrutural ou Especiagio
o
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O excesso de cafeina ¢ prejudicial para muitas pessoas

: e € mesmo pequenas quantidades nio s3o bem toleradas
Determinagao da por alguns individuos,

cafeina Y
X Quanta cafeina OSsui uma barrade .— 3 cancen 0o O
" / chocolate?
e e
\ﬁ A~ X Qual a diferenga existente m:.qm. esse valor 4 nr..JﬁoLéfDant
L (&x quantidade presente no café e nos :
e da teobromina refrigerantes?
?
g X Como podemos medir a
HN
o\\_fz \Fz\v quantidade de cafeina e de

teobromina presente numa barra

St de chocolate?

numa barra de
chocolate

Procura de Metodologias para efectuar esta

analise
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Q disponivel?
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Micro-analise
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CTINTIAS

Amostragem Procura de uma amostra Tepresentativa

Srpmentes Amostragem
Todos os chocolates < Determinacao da
es
$3o Iguais? @ cafeina % O chocolate ¢ homogéneo em toda sua extensio?
A amostra é: !
b BETTER MINOS o P X Todo chocolate é igual?
omogé g -
9eénea X Heterogénea Uﬂ\H v X Qual a composigdo do chocolate?
= . - J ’ _& X Que informagdes é possivel recolher na literatura?

e da teobromina x
) 7 o & cafeina e teobromina permanece constante em

= : N lotes diferentes?
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Na fabricagdo dos tabletes de chocolates, o teor de |

| [ a8 X Chocolate com améndoas tem a mesma
| c20 Mnﬁmaynb CHy % o chocolate | de aménd
e —— | . s [ numa barra de ou no chocolate branco?
) 2 R b cacis ekl chocolate
X Material aleatoriamente

¢ mm»m.dmm:mw. diferencas na
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- Extrair a cafeina e a teobromina (analitos) com agua |,
Preparagao da

Centrifugagéo e filtragem usadas para separar residuos sélidos
obtendo-se um residuo sélidd e gordura para anélise amostra Indesejaveis da solugio aq dos analitos
o o O ——
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Mortar Agtar - : cwuihu. \ m, - meio de uma seringa _
Cant R ol . |
= gt z | WCesas 1 G0X) Transferir parte € fillrag para um novo .
s lubo de centrifuga
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interferir durante as analises, assim - ficania de oxtraceas. o
é. 9V ' 4 8 u 3 =
e Suspensao do residuo Suspensao do Residuode Solucao filtrada
adiclona mn.u chocolate, éter de i entanto, esse processo deve acontecer a de chocolate em dgua solido em a chocolate  contendo os analitos
petroleo, visto que este solvente nao Wbaixa temperatira; fearie 2C0Co smadua
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—: ; Analise Quimica _ _ iz
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ambos os analitos P e & u’g
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Analise de Resultados _:,,
Sepammentedo Analise de Resultados

1NCIAS

Deparamentede Analise por Cromatografia liquida de alta eficiéncia
inkae VaRA> e :
Curva de Calibragao- Solucde adrao = —_ o
—_—— SolvgFn 10%“ Resultados obtidos para a analise dos
g FT T T d o L .AMQ_B.C?.BA. = chocolates preto e branco
Revan de cohiay®
Gramas de analito por 100 gramas de chocolate ¢

Chocolate branco

olate preto
e
0.010 = 0,007

oes padroes de

§ code, LA
Ch

S S

x A
diferentes concentragoes
S e T R A Analito
teobromina e cafeina. |5 aYeobeomioa | Teobromina 0392 = 0.002
Teobromi e -~ Cafeina 0.050 = 0,003 0.0009 «0.001 4
To.mwﬁ-oma“ € nmaQ D\ﬂ.rf% - — = \
mas> Seavive ’ Média + desvio-padrao de 1rés injegdes de cada extrato. 174
Toxmo veaibicar que © cnocolalk
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x A partir da representagd@o
grafica é possivel

determinar a

concentragag de
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desconhecida

poi> agEF
AT Se os resultados das trés injecgdes forem iguais, qual o valor do desvio padrao? o >
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main dedi
o que acontece a0 desvio padrao?

Medie
A consisitoade

Altura do pico (centimatos)
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Se os resultados ndo sdo muito reprodutiveis,
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crincias

Resultados
Quantidade de cafeina presente em bebidas e alimentos

Resultados obtidos Para a anilise dos
chocolates preto e branco o

= 49 thMM A
Gramas de anal odenan A —
Anaiito M f..\ o _.\. _MH\_‘:_’.";..E_:.? de chocolate s”ﬂu exive WPF Acb Coca-cola (mg/L) (*1) 106.7
e Chacolate pregy R || . ’
Teobroming e P e Sy te branco = LoD D.N.S:ﬁ de Cha verde (mg/100 t
i 0.392 0,002 R dexayay . 1) {me/100.g ammestya) 32,0 1263,1
! 0.050 + 0,003 S !
T St 0.0009 + 0,001 4 . s \mﬁ S
Média + desvio- 3 g G50 oS = k aidiast Cha Lipt i - -
desvio-padrdo de trés injecoes de cada extraro, - nwm T*nrﬂ .vaﬂc > AR b ) P S
oy Corcokmnd € mulo Cacau (mg/100 g amostra) (*1) 462,1 48,9
(0] z1: 3 <= ol ’ ,
objectivo da anilise & chegar a uma conclus3 Abaix 0 o gu & ;
o. A Q< Chocolate Milka (mg/100 g P &
As questdes apresentadas no inicio Mﬁomoo 5 \/MNWED\ mon  amostra) (*1) ! ’
eALNT
Quanta cafeina possui uma barra de chocolate? Pepsi (mg/L) (*2) 102,7+/-1,7 n.d.
Qual a diferenga existente entre esse valor e a quantidade Hptanicettey (el (2) e A
presente no café e nos refrigerantes?
(*1) Srdjenovic, B. Grujic, N., Injac, R., and Lepojevic, Z. (2008), HPLC f Caffeine, and
food, drinks, and herbal J. Chrom. Sci. 46, 144-149
A &N (*2) lbnr:wm.m.. <E_~.vnah“rr. z .H.N_EE. Determination of theobromine and caffeine in some Malaysian beverages by liquid
-t y. Trop. ). Pharm. Res. 17, 529-535
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Etapas de uma analise quimica

Traduzir questoes gerais em questoes ( >=_om=mmm:._ Processo de selec¢ao do material a ser

. Problema \ - especificas para serem respondidas por meio analisado : S0
@ de medidas quimicas () / e
S : Encontrar na literatura quimica procedimentos apropriados ou, se
eleccionar os necessario, desenvolver novos procedimentos, para fazer as mediges >
procedimentos necessarias, tendo em conta: mostra Amostragem envolve a obtenco e
analiticos Natureza da amostra (e matriz| Representativa  de uma quantidade de amostra it
Peguena quantidade ndo permite testar o método representativa
A natureza da matriz influencia a metodologia a seguir : Q.Q Se comegarmos com uma amostra n3o re _,mmm:ﬂm%@mm
Nivel de concentracao aon>e! .,..Gr = ocorrerem modificagdes na am durante o intervalo de
da o,gou* Ra
ali itati titativa N i
Tipo de andlise (qualitativa ou quanti ) QrM & on &.Wﬁ

Tempo de analise/custo
Definigao da exactidao necessaria/compromisso entre exactidao

e custo
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Etapas de uma analise quimica MY
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Anilise/Medigio

VSUm_.mnmo da Processo em que 3 amostra representativa é convertida em
Amostra  uma forma apropriada para a anélise quimica; pode envolver:

= Moagem/homogeneizagado

= Armazenagem / higroscopicidade - determinagéo a seco

= Dissolugdo/Digestao

= Remogao ou mascaramento de espécies que interferem na
andlise quimica

= Ajustes das condigdes das solugdes
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Etapas de uma analise quimica

Tratamento dos Analise Estatistica
Resultados e Apresentagao dos resultados com informacao da
Relatério precisao/exactidao

No fim, o quimico analitico deve traduzir 0s resultados em &QM !
. o = a N
termos que sejam compreendidos, de preferéncia pelo pablico L_SWQ‘L.%JDO’
do  wro O@ﬁc&o

de wndades SI.

em geral.
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Etapas de uma andlise quimica

Calibracao
Validagao/controlo/brancos ..so
Réplicas

Medir a concentracdo do analito em varias aliquotas (porcdes)

idénticas.
0 objectivo das medidas repetidas (Réplicas) &avalia a

variabilidade (incerteza) na andlise e precaver contra algum
erro grosseiro na andlise de uma dnica aliquota




