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Ficha Experimental 1: Preparo da Amostra 1

e Pré-tratamento da amostra: Em um momento anterior a aula, foi feita a coleta e o pré-tratamento da amostra
de casca de mexilhdo do seguinte modo:

e Preparo da amostra: Maceragdo e Decomposicdo em Forno de Radiagdo Micro-ondas

1. Em um tubo, pese 0,250 g da amostra (casca de mexilhdo pulverizada).

2. Em seguida, o grupo escolhera um ou mais reagentes para a decomposigao.

3. Tampe o tubo, deixe em pré-decomposi¢ao por 30 minutos e ative o programa de aquecimento definido no

equipamento.

4. Retire o tubo e espere esfriar.

Questbes norteadoras para o entendimento do experimento:

1. Qual é o objetivo da liofilizacdo das cascas de mexilhdo antes da analise quimica?

2. Quais as vantagens da liofilizagdo em comparag¢do com a secagem em estufa?

3. Por que é necessario homogeneizar a amostra por moagem antes da decomposi¢dao? Como isso pode afetar a
eficiéncia da decomposi¢do e dos resultados analiticos?

4. Qual é a finalidade da pré-decomposi¢dao da amostra?

5. Por que o micro-ondas é preferido em comparagdo a outros métodos de decomposi¢ao?

6. Qual(is) o(s) reagente(s) vocés utilizaram no processo? Justifique sua escolha com base na matriz da amostra.
7.0 que ocorre durante a decomposi¢cdo da amostra? Explique sob um ponto de vista quimico, a partir das rea¢des

que ocorrem no processo.
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Comecando a planejar a determinacdo em ICP-MS e ICP-OES:

Calculo da Curva de Calibra¢do Analitica

C.Vi=Cs. V¢
Escolha os pontos dos padrdes para as curvas de calibragdo analitica e utilize a férmula acima para realizar o
calculo da quantidade de padrao a ser pipetada em cada ponto. Considere a sensibilidade de cada equipamento
para montar as curvas.
OBS;: O Vs sempre sera de 10 mL

OBS;: Disponiveis no laboratdrio: padrdes de 1000 mg/L, 100 mg/L e 10 mg/L

Ficha Experimental 2: Preparo da Amostra 2

e Pré-tratamento da amostra: Em um momento anterior a aula, foi feita a coleta e o pré-tratamento da amostra
de casca de mexilhdo do seguinte modo:
e Preparo da amostra: Maceragdo e Decomposi¢cdo em Forno de Radiagdo Micro-ondas
1. Em um tubo, pese 0,250 g da amostra (casca de mexilhdo pulverizada).
2. Em seguida, o grupo ira realizar o processo de decomposi¢ao com:
1,5 mL de HNOs + 1,5 mL de H,0 + 0,3 mL de H,0;
3. Tampe o tubo, deixe em pré-decomposicdo por 30 minutos e ative o programa de aquecimento definido no
equipamento.

4. Retire o tubo e espere esfriar.

Questbes norteadoras para o entendimento do experimento:

1. Por que a etapa de preparo de amostras é a mais critica do processo de determinagdo de elementos trago?

2. Quais as vantagens do uso de sistemas fechados, como o forno de micro-ondas, no preparo de amostras?

3. Por que o controle da temperatura e da pressao nos tubos de decomposi¢ao é fundamental durante o processo
de decomposigdo?

4. Quais desafios podem surgir ao preparar amostras com alta concentracdo de carbonato de célcio para andlise
de elementos trago? Explique como eles podem afetar os resultados.

5. Explique por que a escolha dos acidos (por exemplo, HNO3; e HCI) deve ser cuidadosa ao digerir amostras
compostas majoritariamente por carbonato de célcio.

6. Qual a importancia de utilizar materiais de referéncia certificados com matriz semelhante (como carbonato ou
concha) no processo de determinagdo de elementos trago utilizando técnicas espectrométricas?

7. O que ocorreu durante a decomposi¢cdao da amostra utilizando HNOs, H,0 e H,0,? Explique sob um ponto de

vista quimico, a partir das rea¢gBes que ocorrem no processo.
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Ficha Experimental 3: ICP-MS E ICP-OES

e Determinagdo de elementos toxicos em cascas de mexilhdo

Tratamento da amostra: Em um momento anterior a aula, foi feita a coleta da amostra, a secagem com o uso de
liofilizador e moagem manual. A amostra foi decomposta em forno de radiagdo micro-ondas utilizando diferentes
metodologias.

e Determinacdo de elementos téxicos em ICP-OES e ICP-MS

Na aula de hoje, os grupos trabalhardo em ambientes diferentes, ja que ndo é recomendavel um nimero muito
grande de pessoas operando os equipamentos.

1. Observe o processo de inicializagdao do equipamento (ICP-MS ou ICP-OES).

2. Durante o periodo necessdrio para a estabilizacdo do equipamento, prepare as solu¢des padrdo para a
construg3o da curva de calibragdo analitica e tenha como base os calculos realizados na aula anterior. ATENCAO:
O seu grupo ira preparar a curva do equipamento que vocé comecara observando (se no passo 1 observou a
inicializacdo do ICP-MS, preparara a curva referente a ele).

3. Insira os pontos da curva e as amostras no software e selecione o método adequado.

4. Acompanhe a operagdo do equipamento e tire as duvidas que surgiram.

5. Na metade do processo, os grupos trocardo de equipamento.

OBS;: Antes de iniciar a leitura das amostras, faca testes de diluicdes levando em conta a quantidade de acido

adicionada durante o preparo.

Questbes norteadoras para o entendimento do experimento:

1. Qual é o principio de funcionamento das técnicas ICP-MS e ICP-OES? Se julgar necessdrio, faca ilustracdes.
2. Explique as principais diferengas entre ICP-MS e ICP-OES em termos de:

¢ Sensibilidade

e Limite de detec¢do

e Interferéncias

¢ Custo e tempo de analise
3. Quais elementos toxicos foram escolhidos para determinagdo nos equipamentos? Quais foram detectados nas
amostras?
4. Compare os resultados obtidos por ICP-MS e ICP-OES para um mesmo elemento e uma mesma metodologia
(ex: Pb ou Cd). Houve concordancia entre os valores? Por que isso pode ocorrer?
5. Houve diferencas entre as metodologias testadas? E possivel eleger a melhor?
6. Os niveis encontrados estdo acima de limites permitidos por érgaos ambientais? Cite a referéncia usada para
comparar.
7. Quais os possiveis fatores que podem ter influenciado a exatiddo dos resultados?
8. Qual das técnicas vocé considera mais adequada para o monitoramento de elementos toxicos em cascas de
mexilhdo? Justifique.

OBS,: Anexado as respostas desse roteiro, envie a planilha com os dados tratados.
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Mapa Mental Grupo 2
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