


 A química analítica é uma ciência de 
medição que consiste em um conjunto 
de ideias e métodos poderosos que são 
úteis em todos os campos da ciência e 
medicina;





 Análise Qualitativa

 Análise Quantitativa

Química 
Analítica 

Instrumental



Triturar, pulverizar, 
digerir 

Clean-up

Adição de 
solventes

CE, HPLC, GC, ICP-MS, 
ICP OES, MS etc

Validação 
(estatística)



 Analito: o que se quer analisar?
 Matriz: “onde” está o analito?
 Características da matriz: estudo prévio

 Obtenção da amostra: procedimento 
de amostragem

 Formas de tratamento da amostra



 Métodos gravimétricos;

 Métodos volumétricos;

 Métodos eletroanalíticos;

 Métodos espectroscópicos;

 Métodos espectrométricos;















 grupos funcionais específicos absorvem 
em regiões características.









AAS
GFAAS

ICP OES
(ICP AES)





 É uma porção limitada de material tomada 
de um conjunto, selecionada de maneira a 
possuir as características do conjunto.



 A amostragem é uma das operações mais 
importantes em uma análise química;

 As análises químicas empregam apenas 
u m a  p e q u e n a  f r a ç ã o  d a  a m o s t r a 
disponível;

 Conhecer quanto da amostra deve ser 
c o l e t a d o  e  c o m o  s u b d i v i d i - l a , 
posteriormente, para se obter a amostra de 
laboratório, são vitais no processo analítico. 



Local de amostragem

Amostra Bruta

Amostra de 
laboratório



 A planif icação de um processo de 
amostragem é feita à base de critérios 
estatísticos;

 Relações entre: custos da análise x da 
amostragem x material de estudo;

 Finalidade com que o material será 
usado;

 Composição do material;
 Exatidão da análise;



A unidades amostrais são selecionadas a partir 
de um esquema rígido e preestabelecido de 
sistematização, com o propósito de cobrir a 
população em toda sua extensão, a fim de 
obter  um modelo  s is temát ico s imples  e 
uniforme.

É um subconjunto de indivíduos (a amostra) 
selecionado totalmente ao acaso a partir de um 
conjunto maior (a população) por um processo 
que garanta que:

É o método mais falível de amostragem. Consiste 
na constituição arbitrária e intuitiva da amostra.



Amostra 
Bruta*

*Às vezes a amostra bruta já tem um tamanho apropriado para ser tomada 
imediatamente como amostra de laboratório.

Análise dos 
compostos de 

interesse!



 A dimensão da amostra é muitas vezes 
ut i l i zada para class i f icar o t ipo de 
análise realizada.

Dimensão da Amostra                   Tipo de Análise
 >0,1 g                                                      Macro
0,01g a 0,1 g                                         Semimicro
0,0001g a 0,01 g                                       Micro
<10-4 g                                                   Ultramicro



 Os constituintes determinados em um 
p r o c e d i m e n t o  a n a l í t i c o  p o d e m 
a b r a n g e r  u m a  e n o r m e  f a i x a  d e 
concentração.

                                                            Tipo de
Nível do Analito                             Constituinte

>1% a 100%                                 Majoritário
0,01% (100 mg L-1) a 1%              Minoritário

1 µgL-1 a 100 mg L-1                     Traço
<1 µgL-1                                        Ultratraço





Ouro em uma rocha 
de quartzo

M i n é r i o  d e  O u r o  p u r o 
encontrado na minha de 
chão de pedra em Royalty 
Free



Condições 
operacionais

Vidro (borossilicato) Plástico (polietileno)

Interferência com a 
amostra

Inerte a todos os 
constituintes, exceto a 

forte alcalinidade

Inerte a todos os 
constituintes, exceto 
pesticidas, óleos e 

graxas
Resistência Ótima Leve

Esterilização à vapor Sim Apenas os de alta 
densidade

Custo Alto Baixo
Plásticos: menor adsorção de íons de metais porventura presentes na amostra.
Frascos âmbar de um litro são utilizados para análises de biocidas presentes na 
água. São frascos onde geralmente se acondicionam solventes orgânicos 
hidrocarbonetos, hexano, éter de petróleo, isoctano etc., facilitando as operações 
de lavagem e reduzindo consideravelmente os riscos de contaminação das 
amostras. Estes frascos freqüentemente vêm acompanhados com batoques de 
teflon, os mais indicados para reduzir a presença de interferentes.



 Tem por  objet ivo retardar  a  ação 
biológica e a hidrólise dos compostos 
q u í m i c o s  e  c o m p l e x o s ,  r e d u z i r  a 
volatilidade dos constituintes e os efeitos 
de absorsão e preservar organismos, 
evitando ou minimizando alterações 
morfológicas e fisiológicas.



 Refrigeração: Utilizada para conservação de 
vários parâmetros, constitui-se  num método 
comum em trabalhos de campo. 

 Embora a refr igeração não mantenha a 
c o m p l e t a  i n t e g r i d a d e  p a r a  t o d o s  o s 
parâmetros, interfere de modo insignificante 
na maioria das determinações laboratoriais. 

 A  r e f r i g e r a ç ã o  é  s e m p r e  u t i l i z a d a  n a 
preservação de amostras microbiológicas e 
algumas determinações químicas e biológicas. 



 Congelamento: Trata-se de um método em 
que o agente conservador é a temperatura. 
Contudo, componentes como res íduos 
sólidos (filtráveis e não filtráveis) alteram-se 
com o congelamento e posterior retorno à 
temperatura ambiente. 

 É um método acei tável  para a lgumas 
análises, mas não para conservação em 
geral. 

 Para algumas determinações biológicas e 
microbiológicas mostra-se inadequado.



 Adição Qu ím ica :  É  o  método de 
conservação mais conveniente;

 U m a  s u b s t â n c i a  c o n s e r v a d o r a  é 
adicionada prévia ou imediatamente 
a p ó s  a  t o m a d a  d a  a m o s t r a , 
p r o v o c a n d o  a  e s t a b i l i z a ç ã o  d o s 
constituintes de interesse por períodos 
mais longos de tempo. 



 Amostras sólidas: redução do tamanho da 
partícula e homogeneização do material;

Trituração, 
moagem, 

pulverização, 
laminação e etc.

Ataque químico
(digestão da 

amostra)

Análise da 
solução



Prensa

Britador

Moinho de bola

Moinho de anéis

Moinho de 
lâminas

Peneiras





 T r a t a m e n t o  a d e q u a d o  p a r a  a s 
determinações posteriores;

 Requisitos: simples, rápido, pequenos 
volumes de reagentes.

 Dependerá: da natureza da amostra, 
do elemento ou compostos a serem 
determinados, da concentração, do 
método de análise e, principalmente da 
precisão e exatidão desejadas.



 Transformação de uma amostra em 
s o l u ç ã o  ( g e r a l m e n t e  a q u o s a ) , 
e n v o l v e n d o  o u  n ã o  u m a  r e a ç ã o 
química.

 Sal de cozinha: NaCl(s) → Na+ + Cl –
 CaCO3(s) + 2 H+ → Ca2+ + H2O + CO2

 Amostra de plástico: 
polímero-Pb2+   → Pb2+ + Polímero (I)



 Determinações Inorgânicas em amostras 
orgânicas ou inorgânicas;

 É a transformação química de uma 
amostra só l ida ou l íqu ida em uma 
amostra líquida.

 Fusão alcalina
 Combustão por via seca.





 Vantagens:
 É bastante eficiente 

p a r a  a m s o t r a s 
geológicas e de difícil 
s o l u b i l i z a ç ã o  e m 
ácidos;

 Aplica-se a grandes 
q u a n t i d a d e s  d e 
amostras (que podem 
ser solubi l izadas em 
pequenos volumes de 
ácido.

 Desvantagens:
 Requer  até 8  vezes 

mais tempo do que 
outros métodos;

 C o n s o m e 
quantidades grandes 
de reagentes;

 Não recomendado 
p a r a  e l e m e n t o s 
voláteis  (As, Hg, Se ...)



 É  a  d e c o m p o s i ç ã o  d e  m a t e r i a i s 
orgânicos  à a l ta temperatura e à 
pressão ambiente.

 Queima da amostra em ar ou atmosfera 
de oxigênio: o O2 atua como o agente 
oxidante

 Feita em presença de aditivos para 
evitar a perda de elementos voláteis



 Vantagens: 
 Aplica-se a grandes 

q u a n t i d a d e s  d e 
amostra;

 Não necess i ta  de 
reagentes, exceto o 
O2 do ar.

 Desvantagens:
 Perdas de amostra 

c o m o  “ a e r o s s o l 
sólido”;

 C o m p r o m e t e  a 
e x a t i d ã o  d a s 
análises;

 Não recomendado 
p a r a  e l e m e n t o s 
voláteis.



 Determinação inorgânicas em amostras 
orgânicas ou inorgânicas;

 É  a  d e c o m p o s i ç ã o  d a  m a t r i z  d a 
amost ra empregando-se ácidos e 
aquecimento.



•Ácidos minerais oxidantes (decomposição de compostos orgânicos)

•Ácido perclórico: alto poder de oxidação e deve ser combinado com 
outros ácidos para se evitar a formação de percloratos instáveis;

•Ácido sulfúrico: Alto poder oxidante, mas a cinética de reação é lenta. 
Por isso, é usado com outros ácido, sendo que com o perclórico e 
perigoso.

•Ácido Nítrico: é o ácido mais empregado (sozinho ou combinado). 
Poder de oxidação moderado, sendo usado em “altas” temperaturas 
e/ou em conjunto com outros reagentes.

•Reação genérica: (CH2)n + 2 HNO3 + calor  → CO2 (g) + 2 NO(g) + 2 H2O



•Ácido Fluorídrico: 

•Dissolução de materiais silicatados (rochas, minerais, sedimentos);

•Auxilia na dissolução de aços;

•A remoção do íon fluoreto é necessária pois forma complexos estáveis 
com muitos elementos químicos (formação de B2F6 que á volátil);



•Ácidos nítrico e sulfúrico: melhora a eficiência do nítrico em vaso 
aberto por possibilitar o uso de temperatura mais altas. Mas o ácido 
sulfúrico não é indicado para o uso na espectrometria atômica (razões 
instrumentais e às relacionadas a integridade da amostra)

•Ácidos nítrico e perclórico: melhora a eficiência da digestão atuando 
como oxidante após todo o nítrico ter sido consumido;

•Ácidos nítrico e clorídrico: melhora a eficiência da digestão quando a 
amostra contém compostos inorgânicos. Não é recomendado para uso 
em GF AAS nem ICP-MS.

•Ácido nítrico e peróxido de hidrogênio: aumenta a eficiência da 
digestão devido ser um poderoso agentes oxidante. Vantagem:água é o 
produto da decomposição.





 Uma vez que temos a amost ra em 
solução e convertemos o analito a uma 
forma apropriada para a medida, a 
próxima etapa será eliminar substâncias 
presentes na amostra que possam 
interferir na medida.

 Poucas propriedades químicas e físicas 
de importância na química analítica são 
exclusivas de uma única substância 
química. 



 A o  c o n t r á r i o ,  a s  r e a ç õ e s  u s a d a s  e  a s 
propriedades medidas são características de um 
grupo de elementos ou compostos.

  As espécies além do analito, que afetam a 
medida final, são chamadas interferências ou 
interferentes.

 Um plano deve ser traçado para se isolar os 
analitos das interferências antes que a medida 
final seja feita. 

 Não há regras claras e rápidas para a eliminação 
de interferências; de fato, a resolução desse 
problema pode ser o aspecto mais crítico de uma 
análise. 


