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1. Introducio

Espectrometria Molecular (UV/Vis):

» Espectro de banda (~100 nm): Pouco selectivo

Em Quimica Analitica, esta falta de selectividade ¢ ultrapassada
através do desenvolvimento de reacgdes colorimétrica selectivas:

Ex.: Determinacdo de ferro em agua:

U-U-

Agua com Fe(IT) 1,10 fenantrolina Complexo Fe(I)-1,10
(sem cor - Visivel) (sem cor - Visivel) fenantrolina
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1. Introducio

pmetria Atémica (UV/Vis)

Absorvancia

L L
300 400 500 600
Comprimento de onda (nm)
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2. Espectrometria Atomica

~

A atomizagdo pode ser realizada numa chama:
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2. Espectrometria Atomica

A atomizagdo pode ser realizada numa chama:
O fendomeno espectral mais usado ¢ a absor¢ao atomica:
L. Percurso optico (/): largura da chama (habitualmente 10 cm);

L. Sdo usadas lampadas de catodo oco: emissdo do elemento
estudado;

* Segue a lei Lambert-Beer:
*A=-log T'=-log (I/l,);

* 4 a [-c (c = concentragdo).
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2. Espectrometria Atomica

Espectrometria de absor¢ao atomica com chama:

Chama

Detector |

| Catodo
oco

Absorvincia

Combustivel
00 300 400 500 600
Comprimento de onda (nm)

— Ar

Espectro de absor¢ao

Amostra

Espectro de emissao
Diferencga entre espectros |
de absorg¢ao e emissao Espectro de aborga
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2. Espectrometria Atomica

Emissdo e fluorescéncia em chama:

Estados {
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Estado

fundamental ~ Transicdes
de emissio
arémica

fluorescéncia
atémica

Transigdes
de absorcio
atémica
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sinal de [ Monocromador .=

Transicio nie

radizl:iD

Transicdes
de fluorescéncia
atomica
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2. Espectrometria Atomica
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Emissdo e fluorescéncia em chama:



Fletlebel o2 Cldpielis

2. Espectrometria Atomica

¢30 a temperatura ambiente:
- —-
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3. Atomizacio em chama, electrotérmica e plasma

izacdo em chama:
A——

Vialvalas de
pressio

Combustivel

da esfera de
impacto

Capilar
(amostra) 5 Esgoto nebulizador
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3. Atomizacio em chama, electrotérmica e plasma X

3.1. Atomizagao em chama:

A mistura combustivel/oxidante mais comum € o acetileno/ar:

Combustivel Temperatura (K)

Acetileno, H—C=C—H

Acetileno

Acetileno
Hidrogénio
Hidrogénio

Ar
Oxido nitroso,
N,O
Oxigénio
Ar
Oxigénio

2400-2700
2900-3100

3300-3400
2300-2400
2800-3000
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3. Atomizacio em chama, electrotérmica e plasma |

3.1. Atomizagdo em chama:

As chamas mais quentes sdo utilizadas para a analise de compostos

mais refractarios.

Cone superior

Zona mais quente

Cone inferior

A emissao da chama
deve ser descontada;

* No cone superior
formam-se 6xidos e
hidroxidos dos metais;

* Deve optimizar-se a
mistura de gases e a
zona de leitura para
cada elemento.
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3. Atomizacio em chama, electrotérmica e plasma

3.2. Atomizagdo electrotérmica:

Fluxo interno
Fre
Forno de ity

grafite
Janela

Tubo de grafite

J:’ne]z
! nf
Espectrometro -}I-! z - ¢
Y| U
O ring |

O ring

Fluxe externa

Tubo de grafite
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3. Atomizacio em chama, electrotérmica e plasma

3.2. Atomizagéo electrotérmica:
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3. Atomizacio em chama, electrotérmica e plasma

3.2. Atomizagdo electrotérmica:
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3. Atomizacio em chama, electrotérmica e plasma

3.2. Atomizagéo electrotérmica:

Entrada da amostra Entrada do Temperatura da
feixe de luz parede do forno

A partir da
plataforma

Saida do feixe

do luz A partir

Parede deL'vov da parede

do forno curva

Absorvancia —

"
z
5
£
2
=
g
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3. Atomizac¢ao em chama, electrotérmica e plasma

3.2. Atomizagao electrotérmica:

E possivel proceder & introdugio directa de sélidos:

Amostra
s6lida pesada
na plataforma
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3. Atomizacio em chama, electrotérmica e plasma te

3.2. Atomizagao electrotérmica:

Programag@o das rampas de temperatura:

2000 —

O aquecimento ¢ realizado com vista ao
cumprimento das seguintes fases:

Atomizacio

1) Evaporagdo: ~ 100 °C (~ 20 s);
2) Calcinagao: 400-500 °C (~ 60 s);

3) Atomizacdo: 2100-2600 °C (~ 10 s) oF
[Paragem do fluxo de argon]; Sipre

4) Limpeza: > 2600 °C (~ 3 s).

Temperatura (°C)
o
o
o
T
40

\alcina‘;
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3. Atomizac¢ao em chama, electrotérmica e plasma te

.

3.2. Atomizagao electrotérmica:

A atomizagdo electrotérmica ¢ mais susceptivel a interferéncias de
matriz. A utilizagdo de modificadores de matriz resolve muitos
destes efeitos:

-Estabiliza¢dao do metal analisado: Ex. adi¢ao
de Pd(NO,), para formagao de ligas metélicas
com paladio;

-Volatilizagao de interferentes: Ex. adicdo de NH,NO,
para a volatilizagdo de NaCl da 4gua do mar na forma
de NH,CI e NaNO;,.

Os fornos tém uma vida limitada:
200-400 atomizagdes.
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3. Atomizacio em chama, electrotérmica e plasma

3.3. Atomizagdo com plasma-ICP (Inductively Coupled Plasma):

O plasma ¢ duas vezes mais quente que a chama mais quente.

Temperatura (K)
(£10%)

25— = - 6 000

20 = —| 6200

15 — 6500
6 800

8000
(Estimativa)

10 000

Altura acima da bobina de alimentacao

Aerossol de
amostra
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3. Atomizac¢ao em chama, electrotérmica e plasma 4

3.3. Atomizagdo com plasma-ICP (Inductively Coupled Plasma):
O plasma ¢ duas vezes mais quente que a chama mais quente.

i e * A temperatura permite uma excitacao eficaz

/\ ﬂp% de todos os elementos;
/

+7 6500
6800

s, * Atemperatura elevada e o ambiente inerte de
argon elimina a maioria das interferéncias;

* Permite a analise multi-elementar sequencial
ou simultanea;

* Instrumentacdo e consumiveis mais caros que
em espectrometria atdbmica de chama.
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3. Atomizac¢io em chama, electrotérmica e plasma ;

3.3. Atomizagdo com plasma-ICP (Inductively Coupled Plasma):

O plasma ¢ duas vezes mais quente que a chama mais quente.

(..)

-O plasma ¢ iniciado com uma faisca e
posteriormente alimentado com
radiofrequéncias através de uma bobina de
indugao;

-O plasma pode consumir 15 L de argon por
minuto;

= (...)
3
|

m u https://www.youtube.com/watch?v=prql9tY64zk
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3. Atomizacio em chama, electrotérmica e plasma

3.3. Atomizagdo com plasma-ICP (Inductively Coupled Plasma):

lizadas antes de en

Zona analitica

Zona mais quente

Bobina de inducdo -
O

Espectréometro

Gerador de
1adio-
-frequéncias

Gas de arrefecimento ™
Gas auxiliar =

Gas de revestimento »
Capilar‘~ Nebulizador

N\
Rombha e

peristaltica 8
nebulizagao
gds

 Solugie

Esgoto
amostra
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3. Atomizacio em chama, electrotérmica e plasma

3.3. Atomizagdo com plasma-ICP (Inductively Coupled Plasma):

&

13



Home » Tech Center » Interactive Periodic Table:

1 Interactive Periodic Table

f
L}ﬂ Aluminum (Al)
2 Atomic Weight: 26:98154

Eﬂéj Oxdation State: 43

1L 37 Nead help? See key and tips below.
(s
|
K
|

9t

13
2

& Tellz Friend

Interactive Periodic fat '

rage & Handiing: Keep tighty sealed when not n use. Store and
o120 % 4

moved for pipettng to container.

Chemical Compatibiity: Saluble i HCl, HNO,, HE and H,SO,. Avold neutral media, Soluble n
ng speces.

Technique /Line  Estmated DL Order Type
ICPOESI94A0LAm 005006 pgim 1

PO 3612 m 003006 pgimt 1

ICPOES 167.078 0m  0.1/.009 pg/mL.

UG EU I ER BTG5
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4. Instrumentac¢ao

foggLarmuta debanids ¢

(Aprox. 100x maior
ue a risca)
|/ Risca de abrarglo

Risca de emissio da
Jimpada de citodo oco

Comprimento de onda
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4. Instrumentac¢ao

PEmm——
Detector
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4. Instrumentacio

31
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4. Instrumentac¢ao

LI B B B Ry e |

Absorviancia
]
o

ool v v v Lo b oy g ]
2475 248.0 248.5 249.0 2495

Comprimento de onda (nm)
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4. Instrumentac¢ao

fundo

Intensidade

33
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4. Instrumentac¢ao

Disco dentado

\ rotative

%—_“D Monocromador

Forno de grafite
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4. Instrumentac¢ao

4 orreccao de fundo
— A—
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4. Instrumentac¢ao

ites de detecgdo

' Limite de Detecgdo (ng/ml)
EEAC EEAP-
-ICP

- 02
2
0.0001
0.07
0.08
0.04
0.09

o

0.003
0.01
0.2
0.1
0.2

1

[

™~

0.06
0.1

el
1
4
2
5
00
0.
2
5
20,
3
8
15
25
15
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4. Instrumentacio

4.3. Limites de detecgdo
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otleliela da Cldneks

4. Instrumentac¢ao

4.4, Interferéncias
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4. Instrumentac¢ao

Blelekis oo Cldgekis

4. Instrumentac¢ao
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4. Instrumentac¢ao

4.4. Interferéncias

trometria atdbmica podem

Adigao de padrio
(Sr em agua de aquario)

£ e L
w
LIS IS LT L e e e

Absorvincia
o
n

Ord. ) )
na origem Curva da calibragio
L (Sr em Agua)

PRI [T
2 4 6 8 10
Estréncio adicionado (mg/L)

5. Técnicas de preparacio de amostras

5.1. Introducao:

21
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5. Técnicas de preparacio de amostras

Fletlelel o ol Cldpekis

5. Técnicas de preparacio de amostras

Digestdo em via hiimida em sistema aberto
— A —

44
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5. Técnicas de preparacio de amostras

5.3. Digestao em via himida em sistema fechado

-

=
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ekl g Cldneks

ry

5. Técnicas de preparacio de amostras

5.4. Combustdo em sistema aberto
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