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AMOSTRAGEM

E a coleta de uma porc¢do (ou aliquota) de uma amostra
para a realizacdo da analise.
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Redugao do "tamanho” da amostra




oo AMOSTRAGEM

Devera levar a resultados representativos e reprodutivos
Na prética:

, Estabelecer ou sequir um protocolo :
i de amostragem apropriado
. (amostras homogéneas x amostras hefer‘ogeneas)

a amostragem: - Erros sistemadticos

Minimizando as incertezas relacionadas
- Erros de amostragem

: Acondicionar a amostra adequadamente :
para que se mantenha integra i
| até o momento da andlise f
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Erros durante a amostragem

« Contaminacado
+ Oxidacdo
+ Alteracdo na umidade

* Perda de compostos volateis




AMOSTRAGEM

Tipos de amostras

AMOSTRAS HOMOGENEAS

- Gases e liquidos: Qualquer porgdo é
representativa. Apenas realizar agitagdo.
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Solidos:

Material homogéneo: analito apresenta-se bem
distribuido por toda a amostra.

Material helcrogéneo: analito apresenta-se nhdo
tdo bem distribuido por toda a amostra, a amostra
apresenta diferenca quanto ao tamanho de
particulas.

Como Proceder a amostragem: Retirar pequenas
por¢oes da amostra e triturar em almofariz ou
moinho




S AMOSTRAGEM

AMOSTRAS HETEROGENEAS

- Rochas, Minerais, Minérios, Solos e Sedimentos

» Podem apresentar composigdo diferente em
por¢des retiradas ao acaso 2 os cuidados
com a amostragem e preparagdo devem ser
redobrados.

» Deve ser considerado que a amostra de
laboratdrio, com massas entre 0,1 a 10 g,
pode representar toneladas de material,
exigindo cuidadosa definigdo do
procedimento de amostragem e preparagdo
para andlise.

Os "pontos escuros” correspondem a determinados compostos e que |
ndo se distribuem de forma homogénea
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wm e Tratamentos preliminares - Moagem

2) PULVERIZACAO
(Pode ser usada apds a britagem)

* A amostra sera colocada na
granulometria desejada.

- Manualmente, por meio de um grau
com pistilo, construido em dgata,
porcelana, quartzo, ferro ou outro
material, dependendo do interesse
e da andlise que serd realizada.
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Tratamentos preliminares - Moagem

PULVERIZACAO

- Com sistemas automatizados a
pulverizagdo pode ser conseguida
com maior facilidade e rapidez,
tanto para volumes maiores como
menores, garantindo tfambém maior
homogeneidade para a composigdo e
para a granulometria.

* MOINHOS DE BOLA 2
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Tratamentos preliminares - Moagem

Amostras Alimentos (chocolate) - ?Sﬂ :OT orgdnicos
" n s
gordurosas Tecidos bioldgicos - Analitos inorgdnicos

PULVERIZACAO POR CRIOGENIA

(aplicavel também para outros tipos de amostras como ossos e cabelo)

* MOINHOS CRIOGENICOS

Operam a baixas temperaturas (N; ()

Aplicam-se a pequenas quantidades (p. ex. 0,1 - 5 g de amostra)

.

- Amostra 2 cilindro de policarbonato = congelamento
(com barras moedoras de ago)
- Moagem (agitacdo do cilindro)

http://www.inovamag.com.br/moinho-pulverizador-criogenico/
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Tratamentos preliminares - Moagem

ETAPA FINAL: PENEIRACAO
Controle do PSD

- UTILIZADA PARA SELECIONAR UMA
GRANULOMETRIA ESPECIFICA

- AS PENEIRAS PODEM APRESENTAR
GRANULOMETRIA EM

MESH e mm

- 80mesh = 0,177 mm = 80 tyler
- 100 mesh = 0,149 mm = 100 tyler

- MAIOR VALOR mesh & MENOR VALOR mm




ss == | EXEMPLOS DE AMOSTRAGEM

=> Agua de um rio ou lago (dgua superficial)
= Quantos pontos serdo amostrados e como?
= Cada ponto serd amostrado em replicata?

= Qual a quantidade minima de amostra necessdria para a realizacdo das
andlises no laboratério?

oo wfle ma ew o 50 coapad ausy Iy

Garrafa de Van
Daorn vertical




ss == | EXEMPLOS DE AMOSTRAGEM

=>» Sélidos particulados e gases (emissdes atmosféricas)

1) Adicionar um filtro que
adsorva os analitos diretamente
na fonte

2) Utilizar uma bomba que
aspire as emissées no ambiente,
de forma que os analitos fiqguem
retidos em um filtro

http://www.fasteronline.com.br/products/bomba-de-amostragem-de-ar-222-3-kit-completo

Tratar os filtros como se fossem a "propria amostra”, de acordo com

o tipo de andlise a ser realizada B
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Figura 3.3, Procedimentos de amostragem no sistema convencional com diferentes
amostradores de solo.




B EXEMPLOS DE AMOSTRAGEM

=> Materiais sélidos ndo pulverizados

Retirada de uma ou mais
porgdes representativas

- Processamento
- Homogeneizagdo (quarteamento)

Obtengdo da amostra laboratorial

(no "tamanho” adequado) ,
1
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mEm AMOSTRAGEM:
Acondicionamento da amostra

Coleta de Anomalocardia brasiliana. Nano, RMW. "Determinacéo de Tons Metdlicos em
Moluscos Bivalves do Manguezal da Regido Petrolifera de Sdo Francisco do Conde Reconcavo
Bahiano”, Tese de doutorado, Unicamp, Campinas - SP, 2006.




AMOSTRAGEM:
Acondicionamento da amostra

- Deve evitar que processos fisicos, quimicos e biologicos alterem a
composigdo da amostra

PROCESSOS FISICOS PROCESSOS QUIMICOS

Volatilizagdo Reagdes fotoquimicas

Adsorgdo l em superficies Oxidagdes -

Difusdo Precipitagdes /W
j PROCESSOS BIOLOGS

Biodegradagdo
Reacdes enzimaticas

= ENTRETANTO ndo ha como manter a integridade de uma amostra
indefinidamente 14




AMOSTRAGEM:
e o Acondicionamento da amostra

I S TN

PH e temperatura Imediatamente in situ
Br,.CleF — Plastico ou vidro Até 28 dias
Cl — Plastico ou vidro Imediatamente in situ
I- Refrigeracio em 4 °C Plastico ou vidro Até 24 horas
NO;, NOy Refrigeracio em 4 °C Plastico ou vidro Até 48 horas
5% Refrigeracio em 4 °C, Plastico ou vidro Até 7 dias
adicio de ZnAc, e NaOH
ate pHO
Metais dissolvidos Filtrar in sitn, acidificar Plastico 6 meses
(pH 2) com HNO,
Metais totais acidificar (pH 2) com HNO, Plastico 6 meses
Cr(VI) Refrigeracio em 4 °C Plastico 24 horas
Hg acidificar (pH 2) com HNO, Plastico 28 dias
Carbono orginico Refrigeracio em 4 °C, Plastico ou vidro 28 dias
adicio de HyPO, até pH 2 ambar
PCBs Refrigeracio em 4°C Vidro ou teflon 7 dias para extrair, 40 dias
depois
DBO e DQO Refrigeracio em 4°C Plastico ou vidro 48e28h
(respectivamente)

Mitra S, Sample Preparation Techniques in Analytical Chemistry, 2003
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TRATAMENTO DA AMOSTRA

O Preparo da Amostra

O objetivo da tratamento /_\
da amostra é tornar o

DISSOLUCAO DECOMPOSICAO

analito disponivel para ser A—
medido, conforme o método A/\ Via dmida | | Via seca

analitico escolhido. . Cm . Sem
| aquecimento | ' aquecimento

.................................

/\ EXTRACAO
/ \

qumdo-lfqu:do | Sélido-liquido |

T | Liquido-sélido |

__________________________________

' Fusdo alcalina |

"Convencional”
i Microondas

________

37
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Instrumentos para Digestdao de Amostras em Frasco Aberto

Formas de aquecimento (sistemas abertos):

. Chapa de aquecimento

Banhos termostaticos
- sem agitacdo
- com agitagdo

Bloco digestor




Tipos de analise

ANTA CATARINA T
SANTA CATARIN ; = 3

sy . Y
v" Analise elementar: determina-se a quantidade de cada' -

elemento na amostra, sem levar em consideracao os -C,N,O,S
compostos realmente presentes.

v Analise parcial: determina-se apenas certos
constituintes da amostra.

Glicose no'sangue

v'Analise de constituintes-traco:
caso especial da analise parcial, na qual
determina-se constituintes que estao presentes
em quantidades muito pequenas.

COMPOSICAO DOS GRAOS DE QUINUA EM RELACAO A
OUTROS CEREAIS (100q)

Quinua Trigo Aveia

Calorias (Kcal) 336 330 405
Carboidrato (g) 68,3 71,6 68,5
Proteina (g) 12,1 9,2 10,6
Lipidio (g) 6,1 1,5 10,2
Agua (g) 10,8 16,5 9,3
4 - - . Fé_sfcfro (mg) 302 224 321
v Analise completa: determina-se = cidowma) w35 w0
. Fibras (g) - BEBE- - B3 GO
~ Cinzas (g) 2,7 1,1 1,5
a proporc¢ao de cada componente da Ferso'cina) S T —
Tiamina (mg) 1,5 0,2 0
Niacina (mg) 1,2 2,8 0
amOStra' [ Riboflavina (mg) 0,3 0,8 o

Acido Ascorbico (mg) 1:1 0 0
Fonte: PROCISUR - ICCA, 1997 (Programa Cooperativo para el Desarrollo
Tecnoldgico Agropecudrio del Cono Sur - Instituto Interamericano de
Cooperacion para la Agricultura) www.infoagro.gov.br/index].htm




ii: Classificacdo das analises quimicas de acordo com o
D remvorsms tamanho da amostra
Tipo de analise Quantidade de amostra

Macro >0,1¢9

Meso (semimicro) de 102a101g

Micro de 103a 102 g

Submicro de 104a 103 g

Ultramicro <10%¢g

Classificacao das analises quimicas de acordo com a
proporc¢ao do constituinte

Tipo de constituinte Percentagem do constituinte
Constituinte principal 1 a100%
Microconstituinte 0,01a 1%

Traco 102 a 104 ppm
Microtraco 10 a 107 ppm

Nanotraco 10" a 1019 ppm
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Definicdo de réplicas das amostras

» Realizar a andlise quimica em réplicas
Triplicata ou duplicata

» Qualidade dos resultados

» (Governo brasileiro (Anvisa)
variacdo de até 20 % do valor
declarado pelo rétulo



Preparo de solugoes: alteragoes
fisicas e quimicas

» Andlises quimicas sdo realizadas com
solucdes das amostras.

» Solvente deve dissolver a amostra ndo
levar a perda ou alterar o analito.

» Tratamentos com solucdes aquosas de
dcidos fortes, bases fortes, agentes
oxidantes, agentes redutores.



Separa¢do de misturas
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Separagdo de
Misturas

Destilagac

Cristalizagdo

Filtragao

Decantagda

Catagado

Flotagdo

Dissolugdo fracionada
Dissolugdo magnética

Sublimagado

Fracionada



Separacao de misturas
Decantacao

Separagdo que ocorre por

# de densidade, onde a a

mais densa se depositara no
fundo do recipiente. §




Decantagao
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Centrifugagdo

Acelera 0 processo de
decantagdo ou quando a decantagdo
ndo funciona.




Centrifugagado

> Separa sodlido do liquido
- Separa liquidos de # densidades

Ligakie TG

A
— el "
Sélido e e D

‘\(““




Filtragcdo Simples

Separar misturas heterogéneas sdlido-
liquido.

Mistura heterogénca

FILTRACAO
SIMPLES

Papel de
filtro
“ Funil

_Erlenmeyer ; fundl

’ Solugdo
S ¥ filtrada



Filtragdo Simples

Consiste em despejar a
mistura sobre uma superficie
porosa apropriada: o papel
de filtro.

Sélido

Suporte

ool | Solugdo
L e T R~ .

LS filtrada
2 ¢ Ly




O Papel de Filtragao
Papel Filtro Qualitativo:
- Ndo tem teor de cinzas pré - determinado;
- No entanto, o residuo retido e o filtrado
podem ser utilizados i
Papel Filtro Quantitativo:
-Teor de cinzas pré - determinado, utilizado em medidas

Gravimétricas (Ex: determinagdo de sédlidos suspensos,
Teor de cinzas em alimentos)

- O residuo retido e o filtrado podem ser utilizados

34



Filtracdo a vacuo

Acelerar a filtragdo simples foi desenvolvido
um processo chamado filtragdo a
vdcuo. s

— mistura agua
| 1eterogeénea -

=== papel de filtro

Consiste em usar

a forga do vacuo para

sugar a parte liquida da =5

mistura deixando a iy A R
parte solida no papel

de filtro.

funil de Buchner

_rolha de borracha

kitassato

liguido
.scpamdu

trompa _
de dgua (] ¥,




Filtracdo a vacuo

-

substancia
E} filtraca (

Funil de Buchner  ~Hf, PoOmMBba
| dewacuo

}J T

kitassato |

solucao |
contenda ImpuUrezas




Funil de separagdo

E utilizado para separar misturas de
2 ou mais liquidos imisciveis.

Também é chamado de
funil de bromo ou
de decantagao.

DENSO LiQuibo
(ex: AZEITE) MAIS

DENSO
(ex: AGUA)




Funil de separagdo

remover fampa na
separagao

anel

camada manos densa

Interface liquido-liquido
camada mals densa




Dissolu¢gdo fracionada

Esta técnica consiste em separar
baseado na solubilidade do que esta
misturado.

Deve-se encontrar um

Mi=tura

solvente que dissolva um o N Funil com papel de Riltro
: - RESiDUO

dos solutos e o outro ndo. |

Ex: Na,CO5 + CaCOs4 L 3~

soluvel insoluvel



Ventilacao

Quando a mistura é jogada para cima,
com a finalidade do vento carregar a
parte mais leve, deixando a mais pesada.

Geralmente é utilizada para separar
graos de folhas.




Levigagao

Quando usa-se geralmente a
dgua para carregar o solido de
menor densidade e deixar o de
maior densidade.




Peneiragao
Separar mistura de solidos que
possuem tamanhos diferentes.

Mesh ou mm

Medida granulométrica € 7 \

TH BB oS M:A“
_.'\l ?"F&’Q—% %
?‘"?Yg ’
Lilar vl

2711
' Le-¥)
F 11 Y



Flotagao

Separagdo por densidade

Acrescenta-se um liquido de densidade intermediaria aos 2
solidos. O mais denso afunda, enquanto o menos denso
flutua.

- Separar minérios ndo ferrosos

—_— Ar :’
S 5 O -~ Pv«—f._- :v‘_'
A e B | IR 5 o Sin
[/5’.-'?'_‘-:'-“** | lSras: wl\_l] Zona de espuma
KRR (] R
SR | Y
AR [ | ASERRAY Zona quiescente
? gt 9 g 1 A
e85 Y s ; : o AN
. v A
Y S [} : w- "\ .,c; j
'”,"_,_S, ag oW g
CLPaON | | Y ol
Vi @l o
AR | | .-:.':,::,,’ Zona de coleta
Rotor/Estator . m =
. L)
A » Woiso gl y
e . N AT
P AR TR A g TR

> Figura 1 - Padrdes de fluxo numa célula de flotag&o.



Sifonacgao

Separacgdo liquido-liquido ou solido-liquido.

O liquido do recipiente mais
alto escorre para o recipiente

mais bCliXO . Sifonacgao ”QUidﬂ
- +
solido

Oleo

Agua
Oleo

sifcnagao




Imantagaodss

Quando usa-se um imd pra separar
um material que é atraido pelo imd de
outro que ndo o é.




Evaporagado

E um processo natural muito
comum em salinas utilizado para
separar a dgua do sal.




Separagdo de misturas

Homogéneas




Destilagdo simples

E o processo no qual o material é aquecido
para que ocorra a mudanga de estado fisico, e

assim, a separagdo da mistura.

Separa liquidos com
diferencas de mais de

40 °C de p.e. N




Destilagao simples

"

Termdmetro
Falha Condensadaor
-
[
Baldo de vidro N Entradq de
Solugdo dgua + sal agua fria
e
Charma
R\
- Erlenrneyer
Saida de

agua quente
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Destilagdo fracionada

Utiliza uma coluna de
destilagdo que aumenta o
ndmero de pratos e separa
liquidos com menores
diferencgas de p.e.



Destilagcdo fracionada

T Termdmetro




Destilagcdo fracionada

Sabendo que os pontos de ebuligdo da acetona, do
dlcool e da dgua sdo, respectivamente, 56,2 °C; 78,5 °C
e 100 °C.

Qual técnica voce utilizaria para separar as seguintes
misturas:

3
& ) k
ey ®
B) dlcool + acetona

A) acetona + dgua
B) dgua + dlcool



Cristalizacado

Cristalizacdo industrial na fabricagdo de:
NaCl e aclcar,

(sulfato de sodio) Na,SO, e de (amonia) NH; para a
produgdo de fertilizantes,

(carbonato de cdlcio) CaCO; para as inddstrias de
pasta e papel, cerdmica e de pldsticos,

(acido bérico) H;BO; e outros compostos para a
indUstria de inseticidas e farmacéutica, entre

muitos outros processos industriais

53
https://www.youtube.com/watch?v=KLGTjE3Mc_0&lIist=PLYjrJH3e_wDPqgFJ3_ilbcnQ4VqyyCvY-E



