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O LABORATORIO

O Laboratdrio de Andlises
€ uma unidade de
prestacdo de servicos
analiticos, alocado no
Departamento de
Quimica da FCT/UNL,
criado em 2002 com @
missdo de dar apoio
analitico, cientifico e
técnico a actividades de
investigacdo do
Laboratdrio Associado
REQUIMTE e de prestar
servicos a entidades
externas publicas e
privadas.
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CONTACTOS

Departamento de Quimica - Faculdade de Ciéncias e Tecnologia /
Universidade Nova de Lisboa - Campus de Caparica

2829-516 Caparica — Portugal

Telefone +351 212947805 / +3512948500 Ext 10993
Fax +351 212948550
laboratoriodeanalises@campus.fct.unl.pt
http://www.dqg.fct.unl.pt/servicos-externos

www.requimte.pt
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ANALISE
ELEMENTAR

Existem varias técnicas
para o estudo da
composicdo elementar
de amostras nas mais
variadas matrizes. De
forma a obter o melhor
resultado € necessdrio
encontrar a técnica
adequada as
caracteristicas da
amostra a analisar.

A andlise elementar é
requerida em diferentes
campos de investigacdo
tanto académica como
industrial,
nomeadamente em
quimica e processos, Nas
dreas alimentar e
agricola, em produtos
farmacéuticos, na drea
do ambiente, em
geologia, entre outros.




ICP-AES — Espectrometria de Emissdo Atodmica por Plasma Induzido € a técnica
indicada para a andlise de elementos em diferentes matrizes sdlidas, liquidas,
orgdnicas e inorgdnicas (materiais bioldgicos/ proteinas, células animais e vegetais,
leite, peixe, dguas, ligas metdlicas, produtos de sintese/farmacéuticos ou outros),
presentes em qualgquer matriz que seja solivel em meio aquoso (dcido, bdsico ou
salino).

O ICP permite a andlise de praticamente todos os elementos quimicos (que exibam
bandas de emissdo de sensibilidade adequada) na gama de 180 a 800 nm, com
limites de deteccdo de concentracdo até aos ppb para a maioria dos elementos e a
andlise simult@nea até 73 elementos numa amostra Unica.

Equipamento

ICP (Inductively Coupled Plasma-Atomic Emission Spectrometer) marca Horiba Jobin-
Yvon, Franca, modelo Ultima equipado com gerador RF de 40,68 MHz, monocromador
Czerny-Turner com 1,00 m (sequencial) e amostrador automatico AS500.




GFAAS

A Espectroscopia de Absorcdo Atdmica de Cdmara de Grafite € uma técnica muito
sensivel que atfinge excelentes limites de deteccdo na determinacdo de
concentracdes de metais em amostras aquosas e sdlidas. A cdmara de grafite € um
sistema atomizador elefrotérmico que pode produzir temperaturas até aos 3000 °C. A
cdmara de grafite fornece energia térmica para quebrar ligacdes quimicas e produzir
atomos livres no estado fundamental. Os dtomos absorvem energia da radiagcdo de
comprimentos de onda caracteristico de cada elemento e passam a um estado
excitado. A quantfidade de energia absorvida varia em funcdo da concentracdo do
analito.

Vantagens da utilizacdo da GFAAS:

e Maiores sensibilidade e limites de deteccdo do que outros métodos
e Baixa interferéncia espectral
¢ Quantidade muito reduzida de amostra

Equipamento

GFAAS (Graphite Furnace Atomic Absorption Spectrometer) Analytik Jena AG,
Alemanha, AAS ZEEnit 650 modelo com correccdo de ruido de fundo de Zeeman e de
ldmpada de deutério, atomizador de tubo de grafite de cabeca transversa e
amostrador MPE 60.




A Espectroscopia de Absorcdo Atdmica de Chama € uma técnica de execucdo
rapida e facil com uma sensibilidade elevada (em particular para elementos como
Pb, Cd, Cu e Cr). A amostra € atomizada na chama, através da qual passa radiacdo
com comprimento de onda adequado a cada elemento a analisar (fonte - IGmpada
de cdtodo oco). A quantidade de radiagcdo absorvida € uma medida da
concentracdo do analito.

A amostra é lancada na chama que atinge temperaturas que variam de 2100-2300
°C. Durante a combustdo, os dtomos da amostra sdo reduzidos ao estado atdmico.
Um feixe de radiacdo é emitido por uma [dmpada cujo cdtodo é feito do elemento a
ser determinado. A radiacdo apds atravessar a chama passa por um monocromador
e atinge o detector. Os dtomos livres no estado fundamental absorvem radiacdo a
comprimentos de onda caracteristicos de cada elemento. A reducdo de energia da
radiacdo no comprimento de onda caracteristico do analitico € uma medida da
quantidade desse elemento na amostra.

Equipamento

FAAS (Flame Atomic Absorption Spectrometer) Analytik Jena AG, Germany, AAS 5 FL
modelo equipado com uma ldmpada de deutério, alimentacdo de gds ar-acetileno
e Autosampler AS51.




O analisador opera na base da combustdo dindmica da amostra. A amostra é
pesada em cdpsula de estanho e infroduzida no reactor de combustdo através de
amostrador automdtico, conjuntamente com uma quantidade determinada de
oxigénio.

ApsGs a combustdo, os gases produzidos, Np, CO2, HoO e SO, sdo transportados por
corrente de hélio através da superficie de cobre do interior do reactor, separados por
coluna de GC a finalmente detectados por conductividade térmica (TCD). O tempo
total de andlise € de 12 minutos.

O equipamento é totalmente controlado por computador afravés de software. No
final da andlise € gerado um relatério completo com os resultados da composicdo da
amostra em CHNS, em percentagem total entre 0,01% (100 ppm) e 100%.

Equipamento

Analisador Elementar marca Thermo Finnigan-CE Instruments, Itdlia, modelo Flash EA
1112 CHNS series.




dalB L An

ESPECTROMETRIA
DE MASSA

A espectrometria de massa é uma
técnica analitica usada na
identificacdo de compostos
quimicos, com elevada
sensibilidade e rapidez de analise.

A técnica consiste em ionizar os
compostos no estado gasoso e
fazer a separacao das particulas
carregadas no analisador, de
acordo com a sua razao
massa/carga. Na pratica, o que se
obtém é um espectro de massa
gue é uma representacao grafica
da intensidade de cada idao em
funcdo da sua razdo m/z.

Cada espectro de massa permite
recolher informacao sobre a
massa molecular de um
composto, e os fragmentos
idnicos fornecem informacao
sobre a estrutura .

Vo]



GC-TOF-MS

O GCT é um espectrometro de massa com analisador por tempo de voo de
aceleracdo ortogonal e de elevada resolucdo (~ 7000 FWHM), equipado com 1rés
fontes de ionizacdo.

Acoplado a um cromatoégrafo gasoso, permite analisar misturas de compostos
volateis ou semi-volateis, utilizando trés modos de ionizacdo distintfos: impacto
electrénico (El), ionizacdo quimica (Cl) e ionizacdo de campo (Fl).

As amostras relativamente puras poderdo ainda ser introduzidas directamente na
fonte de ionizacdo através de uma sonda. Esta forma de infroducdo de amostra
permite fazer a andlise directa ufilizando um dos frés modos de ionizacdo
disponiveis.

Equipamento

GC-TOF-MS (Gas Chromatography — Time Of Flight — Mass Spectrometer) marca
Micromass, modelo GCT




MALDI-TOF-MS

O Voyager-DE™ PRO Biospectrometry Workstation € um
espectrometro de massa com analisador por tempo de
voo e uma fonte de dessorcdo e ionizacdo a Laser
assistida por matriz (MALDI). O aparelho estd equipado
com laser de Azoto (337nm) e o analisador TOF permite
trabalhar nos modos linear e reflector.

O intervalo de massas tedrico "llimitado" do espectrometro de massa TOF e a
"lonizacdo suave", caracteristica do MALDI, faz deste equipamento uma das técnicas
de eleicdo para a andlise de macromoléculas, com elevada sensibilidade e
resolucdo, incluindo péptidos, proteinas de elevado peso molecular,
oligonucleotideos, polissacarideos e polimeros sintéticos. Em modo reflector podemos
analisar moléculas de massa inferior a 10KDa (péptidos, moléculas orgdnicas,
complexos, polimeros e proteinas de baixo peso molecular), com uma resolucdo de
~7,000 (ou >7,000 para m / z <6 kDa). O modo linear permite analisar moléculas de
elevado peso molecular, com uma resolucdo superior a 2000 para pequenas
proteinas (m/z <20KDa) e ~50 para grandes proteinas (m/z ~100 kDa).

Equipamento

MALDI-TOF-MS (Matrix Assisted Laser Desorption lonization — Time Of Flight — Mass
Spectrometry) marca Applied Biosystems, modelo Voyager DE-PRO Biospectrometry
Workstation.




CROMATOGRAFIA

A cromatografia ocupa um
lugar de destaque entre as
técnicas analiticas.

As diversas variantes existentes
assentam na particdo de
compostos entre duas fases
distintas, uma fase movel e
outra estaciondria, imisciveis
entre si. A separacdo resulta
da singularidade da
interaccdo dos compostos
entre as duas fases. Estes sdo
eluidos a velocidades
diferentes, consequéncia de
sucessivas etapas de
adsorcdo/dessorcdo entre a
amostra e a fase estaciondria.

Mediante o método de
separacdo e deteccdo
empregue € possivel analisar
0s mais diversos grupos de
analitos nas mais variadas
maftrizes.




CROMATOGRAFIA |ONICA

A cromatografia idnica revela-se uma técnica analitica versatil para a generalidade das
espécies idnicas, tanto orgdnicas como inorgénicas.

A separacdo pode ocorrer por processos de froca idnica entre a fase movel e os grupos
activos ligados & fase estaciondria, por exclusdo idnica e ainda quando a selectividade é
determinada pela fase movel utilizada (HPIC - High Performance lon Chromatography
/HPICE — High Performance lon Chromatography Exclusion /MPIC — Mobile Phase lon
Chromatography).

A gama de trabalho € alargada em resultado do desenvolvimento da separacdo das
espécies, mas também, da deteccdo. O detector de condutividade (CD) permite uma
andlise rapida de ides potenciada pela infroducdo de um supressor prévio a deteccdo
que reduz a condutividade dos electrdlitos no eluente evidenciando os analitos. O
detector amperométrico (PAD) possibilita uma determinacdo sensivel de carbo-hidratos,
aminodcidos e entre outros. Dispde ainda de um detector de foto-diodos e de indice de
refracdo.

E utilizada para a andlise de ides inorgdnicos em vdrias matrizes como dguas residuais ou
caldos de fermentacdo (anides tais como cloreto, brometo, fluoreto, nitrito, nitrato e
sulfato; catides como litio, cdlcio, amdnia, magnésio, potdssio e sédio). Permite analisar
Acidos orgdnicos e inorgdnicos fracos e acidos sulfonicos orgdnicos, espécies de origem
bioldgica como carbo-hidratos, dlcoois derivados de carbo-hidratos, amino-dcidos e
outros compostos. A técnica apresenta vantagens face a outras, em especial para
espécies anidnicas, tais como rapidez, sensibilidade, selectividade, deteccdo simult@nea
e estabilidade das colunas de separacdo.

Equipamento

Sistemma de cromatografia idnica marca DIONEX, modelo ICS-3000 equipado com os
seguintes detectores: PDA — Photodiode Array Detector — 190 a 800 nm; ED — Detector
electroquimico — amperometria de pulso/integrada; CD — Detector de conductividade; Rl
101 Shodex — Detector de indice de refraccdo.
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Na técnica de GC-FID - cromatografia gasosa com detector de ionizacdo de
chama, a amostra é infroduzida no injector por infermédio de uma seringa,
arrastada pela fase movel (gds de arraste) ao longo da coluna cromatogrdfica,
onde através de rampas de temperatura, os diferentes compostos da mistura séo
separados. Estes compostos saem da coluna dissolvidos no gds de arraste e passam

por um detector FID onde irdo sofrer pirdlise a temperatura da chama, produzindo
idoes e electroes que conduzem corrente eléctrica através da chama.

O GC-FID pode ser usado para a andlise de compostos orgdnicos volateis ou semi-
ovolateis como hidrocarbonetos, pesticidas, hidrocarbonetos aromaticos policiclicos
(PAHSs), acidos gordos, alcoois superiores, 6leos essenciais, solventes, entre outros.

Equipamento

GC-FID (Gas Chromatography - Flame lonization Detector) marca Konik, modelo
Konik HRGC 40008B.
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CARACTERIZACAO
DE MATERIAIS

A andlise de materiais constitui
um procedimento chave na
ciéncia dos materiais — drea
transversal a varios campos de
investigacado.

Envolve uma série de técnicas
experimentais para
determinacdo de pardmetros
e caracteristicas estruturais e
de composicdo essenciaqis
para a compreensdo das
potencialidades praticas dos
materiais No desenvolvimento
de novos produtos.

Entre os pardmetros comuns
encontram-se a porosidade,
comportamento térmico,
cristalinidade e grau de
purezq.




POROSIMETRIA DE MERCURIO

A porosimetria de mercirio permite analisar um
conjunto de propriedades de estruturas solidas por
infrusdo de mercurio a pressdoes controladas. O
penetrometro contendo a amostra passa por uma
etapa de desgaseificacdo para depois ser preenchido
por mercurio. E aplicada presséo para forcar a entrada
de mercUrio na amostra e € apresentada uma curva
de intrusdo/extrusdo. A informacdo obtida conduz ao
cdlculo de parGdmetros que permitem caracterizar a
amostra. Esta técnica baseia-se na equacdo de
Washburn:

_ —4.y.cosf
- P

D

onde D é o raio do poro onde o mercurio enfra, y € a tensdo superficial do mercurio, 6
o angulo de contacto do mercurio com a superficie do sdlido e P é a pressdo
aplicada.

E possivel obter dados de distribuicdo de tamanhos de poros, didmetro médio e
volume total de poros, bem como densidades de amostra. Entre as aplicacoes
comuns enconfram-se o0s matericis cerdmicos e materiais de consfrucdo,
catalisadores, produtos farmacéuticos, materiais adsorventes e de filtracdo.

Equipamento

Porosimetro de mercurio marca Micromeritics, modelo Autopore IV 9500.

Pressdao maxima operacional —33.000 Psia (228 MPa)
Distribuicao de tamanho de poros: 360 — 0,005 pm
Baixa pressao até 50 Psia (345 kPa): 360 — 3,6 um
Alta pressao até 33.000 Psia (228 MPa): 6 — 0,005 pm




A calorimetria diferencial de varrimento (DSC) € uma técnica de andlise térmica que
regista o fluxo de energia calorifica associado a transicdes nos materiais em funcdo
da temperatura. E um método de variacdo entdlpica, no qual a diferenca no
fornecimento de energia calorifica entre uma subst@ncia e um material de referéncia
€ medida em funcdo da temperatura, enquanto ambas sdo submetidas a um mesmo
programa de aquecimento ou arrefecimento, rigorosamente controlado.

Estas medidas fornecem dados qualitativos e quantitativos em processos
endotérmicos (absorcdo de energia calorifica) e exotérmicos (libertacdo de energia
calorifica), permitindo obter informacdes referentes a alteracdes de propriedades
fisicas e/ou quimicas como, temperaturas caracteristicas (fusdo, cristalizacdo,
transicdo vitrea), grau de cristalinidade de um polimero, diagrama de fases, entalpias
de transicdo de fase e de reaccdo, estabilidade térmica e oxidativa, grau de pureza
e cinética de reaccoes.

Esta técnica pode ser utilizada para caracterizar uma vasta gama de materiais para
além de polimeros, nomeadamente outros materiais orgdnicos e inorgdnicos,
cristalinos ou amorfos como cerdmicas, vidros, metais e ligas, fibras e pldsticos,
compositos, etc. As areas de aplicacdo estendem-se desde o dominio cientfifico ao
industrial, com particular importéncia nas indUstrias farmacéutica e da cosmética,
alimentar, dos polimeros, seja na fase de investigacdo e desenvolvimento de um
processo ou produto, seja na fase de controlo de qualidade de matérias-primas e
produtos.

Equipamento

Calorimetro de varrimento diferencial marca Setaram, Franca, modelo DSC 131. Este
equipamento trabalha na gama de temperaturas entre -150 °C and +550 °C, a
velocidades de aguecimento e arrefecimento entre 0,001 e 50 °C / min. O sinal de
fluxo de calor varia entre -100 e +100 MW e a resolucdo é de = 0,2 uW.




A difraccdo de raios-X de pds (XRD) € uma das técnicas utilizadas por
mineralogistas e quimicos do estado sélido para examinar o make-up fisico-
quimico de sdlidos. Nesta técnica obtem-se um padrdo de difraccdo
através do registo da intfensidade de raios-X em funcdo do par@metro de
leitura (Gngulo 20).

Esta andlise € aplicdvel a diversos materiais tais como cimento, cosméticos,
produtos alimentares, em quimica forense, em geologia e mineralogia,
tintas, produtos farmacéuticos, produtos petroquimicos, entre outros.

Equipamento

Difractometro de raios X de bancada marca RIGAKU, modelo MiniFlex 1l (30
kV/15 mA) com tubo de raios X CuKa.




FORMACAO

No dmbito da formacdo
académica, o laboratdrio
presta apoio tedrico-prdtico
nas técnicas actualmente
disponiveis. Também dd& apoio
a formacgodes praticas em
colaboracdo com a
Specanalitica Equipamentos
Cientificos, Ida

SPECANALITICA

equipamentas eentifices, 48

Para mais informacgoes,
contactar o Laboratdrio de
Andlises.
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