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PORQUE ESTUDAR Q.A.?

A quimica analitica € uma ciéncia com objetivos de medir
e para isso se utiliza de estratégias (ferramentas =
metodos instrumentais) que sao uteis em todos o0s

campos da ciéncia e da medicina.

A analise qualitativa estabelece a identidade quimica das

espécies presentes em uma amostra.

A analise guantitativa determina as quantidades relativas

das espécies, ou analitos (componentes de uma amostra a

ser determinados), em termos numericos.
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1)

2)
3)

4)

ANALISE QUANTITATIVA

Etapas

Escolha do método — maior simplicidade para exatiddo / tempo /
recursos requeridos;

Amostragem — amostra representativa (composicdo / quantidade)
Analise — a) preparacao da amostra; b) definicao das réplicas; c)
preparo das solucdes; d) eliminacdo de interferéncias; e) calibracao
do equipamento; f) medida

Resultados — calculos e avaliacao (confiabilidade)



ANALISE QUANTITATIVA

Medida de massa (métodos gravimétricos)

1) Balanca analitica — capacidade (faixa de trabalho) = menos que 200

g até décimos de miligrama; erro (precisao) = eletrénicas (x 0,1 mg).

2) Balang¢a semianalitica — capacidade = alguns kg até centésimo de

grama; erro (precisao) = eletrénicas (+ 0,01 g).

3) Balang¢a semimicroanalitica — capacidade = menos que 50 g até

centésimo de miligrama; erro (precisao) = eletronicas (+ 0,01 mg).

Cuidados nas pesagens: passagem do ar, diferencas de temperatura,

residuos nos frascos, etc.



ANALISE QUANTITATIVA

Medida de volume (métodos volumeétricos)

Unidade de medida —
Litro (L), mL, cm3, etc.
Aparatos (vidraria) —
Pipetas, buretas, baldes

volumeétricos
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Figura 2-17 Pipetas tipicas: (a) pipeta volumétrica, (b) pipeta de
Mohr. (c) pipeta sorologica, (d) micropipeta Eppendorf. (€) pipeta
de Ostwald—Folin e (f) pipeta lambda.



ANALISE QUANTITATIVA

Erros (tolerancia) de aparatos volumétricos

Pipetas graduadas — A tolerancia

Capacidade, mL Tolerancias, mL

e igual a metade da menor escala 0.5 +0.006
de divisao. P. ex., bureta com I +0.000

. +(),006
divisoes de 0,10 mL tera erro de + 5 +0.01

10 +(),02
0,05 mL. 2 0,03
Pipetas volumétricas (vidraria) — 25 +0.03

50 +(),05
Conforme tabela. 100 +0.08

Sempre vale o erro declarado

pelo fabricante!




ANALISE QUANTITATIVA

Erros (tolerancia) aparatos volumétricos)

Buretas Baloes volumétricos
Volume, mL Tolerancias, mL
5 +0.01 Capacidade, mL Tolerancias, mL
10 +0,02 ’ :ﬂ'ui
. 00
30 +0.05 50 +0.05
100 +0.20 100 +0,08
250 +0.12
500 +0.20
1.000 +0.30

2.000 +0.50




ANALISE QUANTITATIVA

Erros nas leituras de volumes (paralaxe)




ANALISE QUANTITATIVA

Calculos

Para realizac&o de calculos mais complexos em Q. A.

devem ser utilizados:
1) Calculadora cientifica

2) Planilha eletronica (p. ex. Excel)



SISTEMA DE UNIDADES
(PROPRIEDADES QUANTITATIVAS)

Sistema métrico (sistema internacional — Sl).

Unidades basicas:

RNTERE . aviograma &
Metro m
segundo s
Ketin ‘
Mol mo
Ampere A
Candel: s



SISTEMA DE UNIDADES
(PROPRIEDADES QUANTITATIVAS)

Multiplos e submultiplos de unidade.

Prefijo Simbolo Factor | Equivalente
Exa E 10*® 1000000000000000000
Peta P 10%° 1000000000000000

g | Tera T 10"° 1000000000000

= | Giga G 10° 1000000000

E | Mega M 10° 1000000

= [ Kilo k 10° 1000
Hecto h 10° 100
Deca da 10t 10
Deci d 107 0.1
Centi c 10~ 0.01

é_ Mili m 107 0.001

£ | Micro 1L 10° 0.000001

= | Nano n O 0.000000001

§ Pico P 1077 0.000000000001
Femto f 107*° 0.000000000000001
Atto a 107°° 0.000000000000000001

Atencéo! Unidade de comprimento: 1 dngstron = 1A =0,1nm =101 m




Expressao de resultados

Incerteza nas medidas

Pl‘eCiSéO: mede a exato @ preciso exato € pPOUcCo preciso
aproximacao entre

os valores das

medidas individuais

Exatidao: indica a

aproximacao entre

o valor medido e 0

valor “verdadeiro’. Preciso @ pouco exato POUCO preciso e pouco exato



Expressao de resultados

Algarismos significativos

Ex. A massa de uma moeda é expressa como 2,2405 g.

Para balanca até 42 casa apos a virgula, em gramas (erro na 42 casa
decimal — 1 unidade se digital): notag¢ao correta (pode ser 2,2405 +
0,0001) g.

Para balanca até 22 casa apos a virgula, em gramas (erro na 22 casa
decimal): notag¢ao incorreta. Correto = (2,24 + 0,01) g.

Os algarismos zero e cinco nao tem significado (certeza so até a
segunda casa apos a virgula) (nao sao significativos).

Sempre o ultimo algarismo de uma notacao com algarismos

significativos sera o algarismo duvidoso (incerto).
Note que sempre os algarismos zeros no inicio de qualquer notacao (a

esquerda) ndo tem significado.



Expressao de resultados

Operacdoes matematicas

Para arredondamento, quando o ultimo algarismo a ser
descartado for menor do que 5 o algarismo duvidoso fica
inalterado e quando o ultimo algarismo a ser descartado for maior
ou igual a 5 o algarismo duvidoso sera aumentado de um.

1) Com quantos algarismos significativos deve ser informado o valor de uma
massa de 25g medida numa balanca com preciséo de + 0,001g?

2) Qual o volume, com todos os algarismos significativos, de uma caixa que
possui as medidas de largura, altura e comprimento respectivamente iguais a
15,5cm, 27,3cme 5,4 cm?

3) Sabendo que um recipiente com um volume igual a 1,05.103 cm?3 tem uma
massa igual a 836,2 g quando vazio e uma massa igual a 837,6 g quando
com um gas a 25°C, determine a densidade desse gas.



Expressao de resultados

Operacoes matematicas
Na divisdo e/ou multiplicacdo o resultado deve conter tantos algarismos

significativos quanto a parcela com a menor quantidade de algarismos
significativos.

Exemplo:

1) A densidade da substancia (massa de 6,221 g ocupa um volume de
5,2 cm3) serd igual a 1,196 g/cm3. Somente dois desses algarismos sao
significativos. Devemos aproximar o segundo algarismo para 2 porque o
algarismo primeiro algarismo a ser descartado (nove) é maior do que 5,

entdo, o resultado expressado corretamente sera 1,2 g/cm3.



Expressao de resultados

Operacdoes matematicas

Utilizando as parcelas com suas respectivas unidades nas operacoes
matematicas se obtém o resultado com a unidade correta.

Exemplo: Densidade (d ou p)

d = massa / volume =6,221g /5,2 cm3=1,196 g/cm?3 (no SI = Kg.L1)

Gravidade especifica € a razao da massa de uma substancia pela massa de
um volume igual de agua a 4°C, sendo adimensional.

Densidade e Gravidade especifica s&o iguais numericamente.




Expressao de resultados

Operacdoes matematicas

Na soma e/ou subtracao o resultado ndao devera ter mais casas decimais

do que a parcela com a menor quantidade de casas decimais.
Exemplo:

A soma de trés parcelas iguais a 20,4 + 1,322 + 83 serd igual a 104,722,
no entanto, a parcela com menos algarismos decimais nao tem
algarismos decimais, assim, o resultado fica corretamente expresso

como 105 (7 sendo maior que 5 implica em arredondar o 4 para 5).



Massa / Mol

Massa € uma medida invariavel da quantidade de matéria contida em

um objeto.

Peso é a forca da atracao entre um objeto e sua vizinhanca (Terra).
Mol é uma quantidade definida (de matéria) = 6,022.10%3 (Numero de
Avogadro).

Massa Molar é a massa, em g, de uma quantidade igual a 1 mol

(6,022.102%3) de matéria (molécula, ions, etc).



Massa / Mol

Questao: Qual a massa, em g, de 6,022.10%3 (1 mol) atomos do isdtopo

12 do carbono (1%C)?

Resposta: Exatamente 12,000 g!

Questao: Qual a massa, em g, de 1 atomo do isotopo 12 do carbono

(12C)?
Resposta: Exatamente 12,000 g / 6,022.10%3 =1,9927.10%3 g=12u

(unidade de massa atébmica).

Questao: Qual a massa, em g, de 1 u?
Resposta: Exatamente 12,000 g/ 12 = 1,6606.10%* g



CONCENTRACAO DE SOLUCOES

Concentracao Molar

CONCENTRACAOQO DE SOLUCOES (meio tomado em volume)

Concentracdo Molar (molaridade): n°® mols de soluto / volume de

solucdo (L). Unidade = mol.L2.

Questao: Qual a concentracao molar de 3,50 L de solucao aquosa de

etanol (C,H;OH, MM = 46,07 g.mol-1) contendo 2,30 g de soluto?

Resposta: 0,0143 mol.L't = 1,43.102 mol.L! (em notacdo cientifica).

Descreva a preparacéo de 2,00 L de BaCl, 0,108 mol L, a partir do
BaCl,.2H,0O (MM = 244,3 g.mol1).



CONCENTRACAO DE SOLUCOES

Concentracao Percentual

massa do soluto

porcentual em massa (m/m) = — X 100% | < Porcentual em massa € as vezes
massa da solucao chamado porcentual em peso. e
abreviado como p/p.

volume do soluto

porcentual em volume (m/v) = — X 100%
volume da solucao

massa do soluto, g

porcentual em massa/volume (m/v) = - X 100%
volume de solucao, mL

Partes por milhdao (ppm) e Partes por bilhdao (ppb)

Copom = [(massa soluto / massa solucdo) x 10%] ppm

massa do soluto (mg)

Aproximagéo quando p ~ 1,00 g.cm-3, entéo: Cppm =

volume da solucdo (L)

Questao: Qual é a molaridade do K em uma solucao que contém 63,3 ppm
de K;Fe(CN)g (MM = 329,3 g.mol1)?



CONCENTRACAO DE SOLUCOES

Exercicios envolvendo preparacao de solucoes

1) Qual o volume de acido sulfarico concentrado (d = 1,84 g.cm3, T = 98%)

necessario para a preparacao de 500 mL de uma solucédo 0,5 mol. L1?

2) Uma aliquota de 5,00 ml de vinagre de vinho foi titulada com NaOH
0,1104 mol/L, consumindo 32,88 mL para atingir o ponto final com

fenolftaleina. Calcule a acidez em porcentagem p/v do vinagre?

3) Que massa de Na,B,0,.10H,0 deve ser pesada para se preparar 500 mL
de solucao que sera utilizada na padronizacéo de 25,00 mL de solucéo de

HCI 0,1 mol/L?

Eq. reacéo de padronizacdo: B,0,% ) + H'agy 5 H3zBOsuq + H,O,
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CONCENTRACAO DE SOLUCOES

Concentracao em p-valor

O p-valor é o logaritmo negativo (na base 10) da concentracdo molar da

especie. Assim, para uma especie X tem-se que pX = - log [X]

Exemplo: Calcular o p-valor para cada ion presente em uma solucédo 2,00.103
mol.L-1 em NaCl e 5,4.104 mol L em HCI.

pH = -log [H*] = -log (5,4.10%) = 3,27 (lembrando que 10327 =5.4.104)
pNa = -log [Na*] = -log (2,00.10-%) = -log 2,00.103 = 2,699

A concentracao total de Cl € dada pela soma das concentracdes
dos dois solutos:

[ClI]=2,00.103 mol.L* + 5,4.10% mol L1 = 2,54.103 mol.L1, entéo,
pCl = -log [CI] =-log (2,54 103 ) = 2,595
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Informac0des dos rotulos

2.5L 9535-03 ~

Hydrochloric Acid,
36.5-38.0%

Acide Hydrochlorique

'BAKER ANALYZED'® A.C.S. Reagent

HCI FW 36.46
LOT

Meets A.C.S. Specifications
Meets Reagent Specifications for testing USP/NF monographs

Appearance . . . Pt SERTIRRE. . . . oo oo es e asses Test
Assay (as HCI) (by acid-base titm). . . . .......... 36.5-38.0%
Color (APHA) . . . .o . . . . .. . o cccaenns 10 max.
Extractable Organic Substances ................ 5 ppm max.
FreeChlorine(asCl). . . . .o et i i i v e, 1 ppm max.
Residue after Ignition . o diioay. .. ... L 3 ppm max.
Specific Gravity at60%60°F . . . ................ 1.185-1.192
Bromrlde (IBr ........................... 0.005 % max.
i
mspd:&“é“é’““ N ... . 1max,
Sulfate (SO,) . $ .. 0.5 max,
Sulfite (SO,) . A s s OB
Ammonium (NH ) ........................................ 3 max.

Trace Impurities (in ppb):
Aluminum (Al) . . ... SRR « . o s o onvneanannsanasinas
Arsenic and Antimony (as As)
Boron (B). . . . ... .SUEESSREISSGES . . .
Calcium (Ca) . . ...
Chromium ( )

) T D SN SOOI 300 max.
Zinc(Zn) . ..... 3 100 max.

Waler oo vaisinssinnnasiai CAS No: 7732-18-5
HydrogenChloride . . . ............... CAS No: 7647010
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CONCENTRACAO DE SOLUCOES

ACIDOS E BASES COMERCIAIS

TABLE 4-3
Specific Gravities of Commercial Concentrated Acids and Bases

Reagent Concentration, % (w/w) Specific Gravity
Acetic acid 99.7 1.05
Ammonia 29.0 0.90
Hydrochloric acid 372 1.19
Hydrofluoric acid 49.5 113
Nitric acid 70.5 .42
Perchloric acid 71.0 1.67
Phosphoric acid 86.0 L7
Sulfuric acid 96.5 |.84

2004 Thomson - Brooks/Cole

Questao: Descreva a preparacdo de 100 mL de HCI 6,0 mol.L a partir
da solucdo concentrada, com uma gravidade especifica de 1,18 e 37%
(m/m) em HCI (36,5 g/mol).
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Q. A. QUANTITATIVA

SOLUCOES AQUOSAS

Qual o volume minimo de titulante utilizado na padronizacdo de uma solucao
para que nao haja perda de algarismos significativos no resultado se a massa

do padrao primario tiver sido obtida com quatro algarismos significativos?

Qual o volume de acido cloridrico concentrado necessario para se preparar

250mL de uma solucao aquosa de acido cloridrico 0,500 mol/L?

Descreva o procedimento dessa preparacao.

Qual o volume de uma solugao aquosa concentrada de amonia € necessario
para se preparar 1L de uma solucao aquosa de hidroxido de amonia com

concentracéao igual a 0,0500 mol/L?

23/09/2016 Quimica Analitica
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ESTEQUIOMETRIA

A estequiometria é a relacdo quantitativa existente entre
as especies quimicas que reagem entre si.

Esquema para resolver calculos estequiométricos

(1) (2) 3)

Massa e—- Mols e Mols e—- Massa

Dividir pela Multiplicar Multiplicar
massa molar pela razdo pela massa
estequiomeétrica molar

A solucéo de problemas envolvendo estequiometria dependem dos
coeficientes estequiomeétricos da equacao quimica corretamente
balanceada
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ESTEQUIOMETRIA

A estequiometria é a relacdo quantitativa existente entre
as especies quimicas que reagem entre si.

1) Qual a massa de AgNO, (169,9 g/mol) necessaria para converter 2,33 g
de Na,CO, (106,0 g/mol) para Ag,CO4 (275,7 g/mol)? Qual a massa de
Ag,CO; (275,7 g/mol) que se formara? (R. 6,06 g de Ag,CO,)

Eq. dareacao: AgNO; ) + Na,COz,,) = AQ,CO5 + 2NaNO; 4,

2) Qual a massa de Ag,CO4 (275,7 g/mol) formada quando 25,0 mL de
AgNO; (169,9 g/mol) 0,200 mol.L* s&o misturados com 50,0 mL de
Na,CO; (106,0 g/mol) 0,0800 mol.L-*? (R. 0,689 g de Ag,CO,)

Eq. dareagdo: AgNO; g + Nay,COs 5y = AQ,CO5 () + 2 NaNO;
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Q. A. QUANTITATIVA

A B T 45
4 . y = 2.0925x% +0.2567
1 X ¥ o Lz R? = 0.9877
% os0s 178 : <
- i 25 + Seriesl
g 1 gg 32[:']2 2 // Linear (Series1)
: - 15
5 175 4.01 1 ot
7 0.5
8 |slope 2.092507 0
9 |intercept l 0.256741! 0 0.5 15
10
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Q. A. QUANTITATIVA

Standards Samples

CURVA ANALITICA 0gggd -
RN B R \_/

Oppm  Sppm 10ppm 15ppm 20ppm 25ppm deer |  deer2

(blank)
y-intercept = b &
¥ Y 0
Ax 0.6 »

Ay g . L

Slope =m = Ax gm > >
z Y

0 02 !

0 X
© 2004 Thomson - Brooks/Cole 0 Y Y
0 5 10 15 20 25

Concentration, ppm
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