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Apresentacao e-Tec Brasil

Prezado estudante,

Bem-vindo ao e-Tec Brasil!

Vocé faz parte de uma rede nacional publica de ensino, a Escola Técnica
Aberta do Brasil, instituida pelo Decreto n® 6.301, de 12 de dezembro
2007, com o objetivo de democratizar 0 acesso ao ensino técnico publico,
na modalidade a distancia. O programa é resultado de uma parceria entre
o Ministério da Educacao, por meio das Secretarias de Educacao a Distancia
(SEED) e de Educacao Profissional e Tecnoldgica (SETEC), as universidades e
escolas técnicas estaduais e federais.

A educacao a distancia no nosso pais, de dimensdes continentais e grande
diversidade regional e cultural, longe de distanciar, aproxima as pessoas ao
garantir acesso a educacao de qualidade e ao promover o fortalecimento
da formacao de jovens moradores de regides distantes dos grandes centros
geograficamente ou economicamente.

O e-Tec Brasil leva os cursos técnicos a locais distantes das instituicdes de
ensino e para a periferia das grandes cidades, incentivando os jovens a con-
cluir o ensino médio. Os cursos sao ofertados pelas instituicoes publicas de
ensino, e o atendimento ao estudante é realizado em escolas-polo integran-
tes das redes publicas municipais e estaduais.

O Ministério da Educacdo, as instituicoes publicas de ensino técnico, seus
servidores técnicos e professores acreditam que uma educacao profissional
qualificada — integradora do ensino médio e educacao técnica, — é capaz
de promover o cidaddo com capacidades para produzir, mas também com
autonomia diante das diferentes dimensdes da realidade: cultural, social,
familiar, esportiva, politica e ética.

Noés acreditamos em vocé!
Desejamos sucesso na sua formacao profissional!

Ministério da Educacéo
Janeiro de 2010

Nosso contato
etecbrasil@mec.gov.br






Indicacao de icones

Os icones sdo elementos graficos utilizados para ampliar as formas de
linguagem e facilitar a organizacao e a leitura hipertextual.
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Atencao: indica pontos de maior relevancia no texto.

Saiba mais: oferece novas informacbes que enriqguecem o
assunto ou “curiosidades” e noticias recentes relacionadas ao
tema estudado.

Glossario: indica a definicao de um termo, palavra ou expressao
utilizada no texto.

Midias integradas: sempre que se desejar que os estudantes
desenvolvam atividades empregando diferentes midias: videos,
filmes, jornais, ambiente AVEA e outras.

Atividades de aprendizagem: apresenta atividades em
diferentes niveis de aprendizagem para que o estudante possa
realiza-las e conferir o seu dominio do tema estudado.
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Palavra do professor-autor

A disciplina de Quimica lll tem por objetivo dar ao estudante habilidades para
interpretar certificados de calibracdo de equipamentos, elaborar e interpre-
tar relatorios de controle de processos, executar balancos de massa e hidrico
para controle de parametros de operacdao de aguas industriais, promover o
uso adequado de equipamentos de laboratério mediante a interpretacao e
execucao de procedimentos operacionais padroes, com base em manuais de
equipamentos.

Para isso, o estudante deve estar familiarizado com determinadas linguagens
na area das ciéncias exatas como da estatistica, da matematica das probabi-
lidades, da quimica basica, da quimica analitica basica dentre outros assun-
tos. Essa apostila foi elaborada de modo a dar uma base sélida ao estudante
desses assuntos, para que no final do curso ele seja capaz de dominar ndo
s6 os contelidos especificos da disciplina como ter capacidade de entrar em
mundos diferentes do da Quimica I, para se tornar um profissional multi-
disciplinar.

Obviamente, ao final desta disciplina de Quimica Ill ndo pretendemos cobrir a
vasta extensao de conhecimentos que esses assuntos abrangem, mas formar
uma base solida e versatil o suficiente para que o estudante adquira habili-
dades e competéncias que lhe dardo autossuficiéncia no que diz respeito a
tomadas de decisao e dominio de métodos de processamento e certificacdo
de qualidade nas competéncias a que a disciplina se destina. Este material
foi trabalhado de modo a servir de consulta de cabeceira. Todo assunto que
exija mais aprofundamento pode e deve ser consultado em outras obras de
referéncia. Desse modo o estudante vai adquirindo, ao longo da disciplina,
autossuficiéncia académica, objetivo primordial desta disciplina de Quimica lll.

Aos professores recomendamos a adocdo de uma pratica versatil e para-
lela em que nédo so esta obra seja utilizada como referéncia, como também
material digital como: bibliotecas virtuais, internet, bibliotecas tradicionais e
tudo o mais que estiver disponivel e ao alcance do estudante.



Finalmente desejamos que todos os que utilizam este material alcancem seu
objetivo maior, que é também o nosso objetivo: a construcao do conhecimento.

Alessandro Ribeiro de Sousa
Orlene Silva da Costa
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Apresentacao da disciplina

Para atingir os objetivos dessa matéria a apostila foi dividida em quatro seg-
mentos diferentes, porém interligados:

Aula 1 - Elementos de estatistica — esta parte é destinada a dar ao estu-
dante conhecimentos solidos, mas condensados para que os capitulos sub-
sequentes ndo sofram com qualquer defasagem em relacdo ao dominio
deste contetdo. Os autores acharam necessdria essa aula introdutéria aos
elementos de estatistica, pois € invidvel trabalhar com controle de processos
e certificacdo de calibracao sem base em tépicos importantes da estatistica
como: desvio padrao, intervalos de confianca, teste Q, teste t de Student,
algarismos significativos, tipos de erros em quimica, distribuicdo Gaussiana
dentre outros tantos assuntos de igual importancia. A base sélida em ele-
mentos de estatistica é o passo inicial para assuntos a serem tratados poste-
riormente. Para o estudo deste tépico é necessario dominio em matematica
basica e quimica basica para que os estudos fluam sem problemas. Caso isso
ocorra € necessario uma revisao rapida nesses contetddos para evitar dificul-
dades no entendimento da aula. Os autores recomendam o uso de uma boa
calculadora cientifica para a execucao dos calculos. E recomendavel também
um caderno de anotacoes.

Aula 2 - Certificados de calibra¢ao — esta aula foi dividida em duas etapas,
(1) certificacdo de qualidade e calibracdo, (2) requisitos gerais para compe-
téncia de laboratdrios e validacdo de métodos. A necessidade de duas etapas
para certificacdo de calibracdo é fundamental. Por que essa necessidade? E
impossivel pensar em certificacdo de calibragdo sem pensar primeiramente
em certificacdo de qualidade. Por consequéncia, é impossivel ndo pensar pri-
meiramente em requisitos para competéncia de laboratérios de ensaio e cali-
bracdo. Para a segunda etapa deste capitulo uma parte do texto foi reservada
para exposicdao da Norma Brasileira NBR 17025 de 2005, que discorre sobre
normas elaboradas pela Associacao Brasileira de Normas Técnicas, a ABNT.
Dessa forma o aluno adquire habilidades para interpretacao e execucao nao
s6 de certificados de calibracdo como também de certificacdo de qualidade.

1



Aula 3 - Equipamentos e operacoes unitarias em laboratério — nesta
aula sao incluidos os principais equipamentos de um laboratério, seus prin-
cipios de funcionamento e sua andlise descritiva, de modo que o estudante
possa identificar elementos de um equipamento, bem como seu principio de
funcionamento. Incluem-se também alguns principios basicos de operacoes
unitarias mais relevantes em laboratério e na industria. Tépicos foram fun-
didos ao longo do capitulo sobre balanco de massa e balanco de energia.

Aula 4 - Relatérios de controle de processos — o0 aluno deve ser capaz de
identificar os principais equipamentos de processo e laboratério, ter habili-
dade na interpretacao e execucao de analises estatisticas. Seus conhecimen-
tos em validacdo de métodos e ensaios de calibracdo e qualidade devem
estar solidos o suficiente para o final da disciplina de Quimica lll. O aluno
deve executar e interpretar fluxogramas de producao e andlises rotineiras;
deve interpretar e executar os POP’s (procedimento operacional padrdo)
interpretar e executar relatérios técnicos e interpretar laudos periciais de
validacao de métodos e laudos periciais de qualidade de matéria-prima e
produto acabado.

Goiania, maio de 2011.

Alessandro Ribeiro de Sousa
Orlene Silva da Costa
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Projeto instrucional

Disciplina: Quimica lll (carga horaria: 60h).

Ementa: Elementos de estatistica. Certificados de calibracao. Equipamentos
e operaces unitarias em laboratorio. Relatérios de controle de processos.

OBJETIVOS DE
APRENDIZAGEM

CARGA
HORARIA

MATERIAIS

1. Elementos de
estatistica

2. Certificados de
calibracao

3. Equipamentos e
operacoes unitarias
em laboratério

Rever conceitos de Estatistica
aplicada a Quimica.

Usar a estatistica como ferramenta
para interpretacdo de certificados de
calibragdo de equipamentos.

Aliar os conceitos da estatistica ao
controle de processos em laboratério
e na industria.

Aliar os conceitos da estatistica

a certificacdo e calibracao de
equipamentos, vidrarias e processos.
Conhecer os principais conceitos da
Estatistica Descritiva.

Fazer uso de ferramentas eletronicas
como as planilhas eletronicas, as
calculadoras e outras.

Conhecer os processos e normas de
certificacdo de qualidade e calibragdo de
materiais, vidrarias e equipamentos.
Conhecer os requisitos gerais para
competéncia de laboratérios e validacdo
de métodos.

Conhecer e interpretar manuais de
equipamentos.

Reconhecer e dominar o funcionamento
dos principais equipamentos de um
laboratério de quimica.

Conhecer os fundamentos das principais
operagdes unitarias em laboratérios e
em industria.

Conhecer aplicagdes basicas de
transferéncia de massa, calor e
movimento.

(horas)

Ambiente virtual:

plataforma moodle.

Apostila didatica. 10
Recursos de apoio: /inks,

exercicios.

Ambiente virtual:

plataforma moodle.

Apostila didatica. 15
Recursos de apoio: /inks,

exercicios.

Ambiente virtual:

plataforma moodle.

Apostila didatica. 20
Recursos de apoio: /inks,

exercicios.
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4. Relatorios
de controle de
processos

14

OBJETIVOS DE

APRENDIZAGEM

Executar e interpretar fluxogramas

e layout de processos e de analises
rotineiras.

Interpretar e executar POP's
(Procedimento Operacional Padréo).
Interpretar e executar relatorios técnicos
e laudos periciais.

MATERIAIS

Ambiente virtual:
plataforma moodle.
Apostila didatica.
Recursos de apoio: /inks,
exercicios.

CARGA
HORARIA
(horas)




Aula 1 - Elementos de estatistica

Objetivos
Rever conceitos de Estatistica aplicada a Quimica.

Usar a estatistica como ferramenta para interpretacao de certifica-
dos de calibracao de equipamentos.

Aliar os conceitos da estatistica ao controle de processos em labo-
ratério e na industria.

Aliar os conceitos da estatistica a certificacdo e calibracdo de equi-
pamentos, vidrarias e processos.

Conhecer os principais conceitos da Estatistica Descritiva.

Fazer uso de ferramentas eletrénicas como as planilhas eletrénicas,
as calculadoras e outras.

1.1 A estatistica como uma ferramenta da
quimica

Imagine vocé e seu chefe em uma reunido em que ambos tém que decidir

qual o melhor método de validacao, e para valida-lo qual a melhor maneira

ou equipamento a utilizar. Obviamente nao é possivel imaginar a validacao de

um método ou a escolha da melhor metodologia, sem se pensar nos melhores

e/ou mais adequados equipamentos a serem utilizados.

A estatistica € uma ferramenta de fundamental importancia para escolher o
melhor método de validacao e os melhores equipamentos a serem utilizados.
A escolha do melhor método deve sequir trés requisitos basicos: (1) o custo,
(2) o prazo e (3) a eficiéncia. Precisdo e exatidao sdo indispensaveis para o
processo decisorio. Os itens subsequentes tratardo dos aspectos da estatistica
gue serao Uteis no trabalho com a quimica de controle de qualidade, quimica
analitica e validagao em analise quimica.

Aula 1 - Elementos de estatistica 15



1.2 Medidas e unidades no SI

Os cientistas do séc. XVII utilizavam varios sistemas de medidas em varias
partes do mundo. Muitas vezes essas medidas eram baseadas em alguma
parte do corpo de alguma personalidade importante da época. Por exemplo,
a polegada podia ser a medida equivalente ao tamanho do polegar do rei da
Inglaterra, a medida em pés na Inglaterra era diferente da medida em pés
nos Estados Unidos.

Para evitar divergéncias nos sistemas de unidades e interpretacdes diferentes
nos resultados de um experimento realizado em lugares diferentes do mundo,
criou-se o Sistema Internacional de Unidades (SI). Nesse sistema, dois quil6-
metros de distancia na Inglaterra possuem o mesmo valor e 0 mesmo padrao
de medida no Brasil. Gracas a essa padronizacao de unidades, hoje podemos
interpretar da mesma forma medidas de um mesmo experimento feito aqui,
na China ou no Canada. O nome Sistema Internacional de Unidades vem do
francés Systeme International d’Unités, o que obviamente nos leva a conclu-
sao da origem do sistema de unidades internacional que surgiu na Franca.
A grande vantagem do S| é a de que a partir de unidades fundamentais,
podem-se derivar todas as outras unidades.

SISTEMA INTERNACIONAL DE UNIDADE (SI)
UNIDADES DE BASE

Metro (m) Quilograma (kg) Segundo (s)

Figura 1.1: Unidades base do Sistema Internacional de Unidades (SI)

Fonte: http://estacaodoconhecimento.com.br/wp-content/uploads/2010/04/Figura_04.jpg

Os trés padrées fundamentais que dao origem as unidades mais comuns
em nosso cotidiano sao: o comprimento, a massa e o tempo. As unidades
para esses padroes sao: (1) o metro, (2) o quilograma e (3) o segundo. O
Quadro 1.1 traz a grandeza e a definicdo de cada uma delas e o simbolo da
unidade que a representa.

16 Quimica Il



Quadro 1.1: Unidades fundamentais no S|

Grandeza Unidade (simbolo) Definicao

Um metro é a distancia percorrida pela luz no vacuo

Comprimento metro (m) durante 1/299.792.458 de segundo.
Massa sl ) Um quil?grama é a massa do quilograma-padrao guarda-
do em Sévres, Franca.
Um segundo é a duracdo de 9.192.631.770 periodos da
Tempo segundo (s) radiacdo correspondente a uma certa transicao atomica

do 133Cs.

Um ampére da corrente produz uma forga de 2 x 107

Newtons por metro de comprimento, quando mantida
Corrente elétrica ampere (A) entre dois condutores retos e paralelos de comprimento

infinito e de secdo reta desprezivel, separados por um

metro no vacuo.

A temperatura é definida de modo que o ponto triplo da

Temperatura kelvin (K) agua seja 273,16 K, e a temperatura do zero absoluto
seja 0 K.
Candela é a medida de intensidade luminosa, visivel ao

Intensidade luminosa candela (cd)
olho humano.

0 mol é o ndmero de particulas igual ao nimero de 4to-
Quantidade substancia mol (mol) mos em exatamente 0,012 kg de 12C (aproximadamente
6,022 1415 x 10%).

Angulo plano radiano (rad) Um circulo possui 27 radianos.
Angulo sélido estereorradiano Estereorradiano.
Fonte: Harris, 2008, p. 31

O Quadro 1.2 mostra que, apesar de terem simbolos (representacoes) espe-
ciais, essas unidades derivam do SI.

Quadro 1.2: Unidades derivadas do sistema SI com nomes especiais

Em termos de unidades

Grandeza Unidade (simbolo) fundamentais (I)

Frequéncia hertz (Hz) 1/s

Forca newton (N) m.kg/s?
Pressao pascal (Pa ou N/m?) kg/(m.s?)
Energia, trabalho quantidade de calor joule (J ou N.m) mZ.kg/s?
Poténcia, fluxo radiante watt (W ou J/s) m?.kg/s®
Carga elétrica coulomb sA
:ltltterziiltzlzétrico, diferenca de potencial, forca volt (V ou WIA) e kg/(SA)
Resisténcia elétrica ohm (Q ou V/A) mZ.kg/(s*.A%)
Capacitancia elétrica farad (F ou C/V) s4.A%(m2.kg)

Fonte: Harris, 2008, p. 31

Aula 1 - Elementos de estatistica 17



Um artificio matematico criado para simplificacdo, tanto da escrita quanto
do entendimento do significado fisico de determinado resultado, foi o uso
dos prefixos como multiplicadores. Supondo que se va calcular determinada
concentracao de uma solucao para analise de um mineral qualquer, vocé
verifica que a concentracao do Acido Cloridrico que deve ser preparada é de
0,0000000002 M (ou mol.L"). A quantidade de zeros pode comprometer o
entendimento da grandeza da concentracao dessa solucdo. Para isso, cria-
ram-se os prefixos. Usando-se o prefixo apropriado essa concentracao seria:
0,2 nM (ou nmol.L"). O Quadro 1.3 traz os prefixos utilizados na linguagem
cientifica corrente. Os prefixos, em sua maioria, sdo nomeados e numerados
em multiplos de trés.

Quadro 1.3: Prefixos utilizados na maioria das areas cientificas e em

Quimica Analitica

Prefixo Simbolo Fator
iota Y @
zeta z 107
exa E 1@®
peta P 10"
tera T 10"
giga G 10°

mega M 100
kilo k 10°
hecto h 102
deca da 10!
dedi d 10
centi c 10
mili m 103
micro u 10®
nano n 107
pico p -
femto f 10"
ato a 1018
zepto z (0
iocto y 1@

Fonte: Harris, 2008, p. 31
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Quadro 1.4: Fatores de conversao entre unidades

Grandeza Unidade Simbolo Equivalente no SI
litro L *103 m?
Volume
mililitro mL *10% m3
angstrom A *10"°m
Comprimento
polegada in *0,0254 m
libra b *0,453 592 37
Massa
tonelada métrica t *1.000 kg
Forca dina dyn *10° N
atmosfera atm *101 325 Pa
Pressao torr (= 1 mm Hg) Torr 133,322 Pa
libra/in? psi 6 894,76 Pa
erg erg *107)
elétron-volt eV 1,602 176 53 x 107 J
Energia caloria, termoquimica cal *4,184 )
caloria (com C maitsculo) Cal *1000 cal =4,184 )
unidade térmica britanica Btu 1055,06 )
Poténcia cavalo-vapor (% 745,700 W
centigrado (Celsius) °C *K - 273,15
Temperatura
fahrenheit °F *1,8 (K-273,15) + 32

(*) indica que a conversao é exata (por definicéo)

Fonte: Harris, 2008, p. 42

Para comprovar a importancia do dominio do Sl e de outras unidades, ha o
caso ocorrido em 1999, quando uma espaconave enviada para Marte, orcada
em 125 milhdes de dolares foi perdida na atmosfera marciana quando entrou
100 km abaixo do que o planejado, em Marte. Isso ocorreu porque foi calcu-
lado o seu impulso em unidades inglesas, libra-forca. Porém, os engenheiros
do Jet Propulsion Laboratory, pensavam estar recebendo a informacao em
unidades métricas, newtons. (HARRIS, 2008).

Aula 1 - Elementos de estatistica 19



Figura 1.2: A espaconave Mars Climate Orbiter entrou 100 km mais abaixo na atmosfera
de Marte e acabou perdida por um erro na interpretacao dos dados recebidos
Fonte: http://www.wired.com/images_blogs/thisdayintech/2010/09/mco_mapping.jpg

A correta verificacao do sistema de unidades utilizados e a manipulacao
desses dados podem economizar ou deixar de desperdicar muito dinheiro
em projetos falhos.

1.3 Erros experimentais

Numa analise quimica é comum a ocorréncia de algum tipo de erro. Obvia-
mente é impossivel eliminar todos os tipos de erros. Sempre existe um erro
associado a todas as medidas. Alguns sao mais ébvios que outros, mais facil-
mente detectaveis, como num exame de sangue, por exemplo, comprovar-se
gue um homem nao esta gravido. Esse tipo de erro também acontece na
Quimica, mas existem outros mais complicados e muitas vezes impossiveis
de se determinar.

1.3.1 Algarismos significativos

Para fazer uma anélise de teor de acido acetilsalicilico em um analgésico,
pesa-se 2,0000g de comprimido pulverizado, faz-se a andlise quimica e
obtém-se como resultado da titulacdo acido/base 20,31 mL de solucao padrao.
Ao calcular o numero de casas decimais, qual sera o resultado final? Qual a
incerteza relativa deste célculo? Quantos algarismos significativos devem ser
usados no resultado final?

20 Quimica Ill



Algarismo significativo é o nimero minimo de algarismos necessarios para
escrever um determinado valor em notacao cientifica sem a perda de exatidao.

Por exemplo, o nimero 256,58 tem cinco algarismos significativos, pois pode
ser escrito assim: 2,565 8 x 10%. Pode-se escrever esse mesmo numero como
0,000 000 256 58 x 10° e ainda assim ele continuara tendo 5 algarismos
significativos. O nimero de zeros a esquerda somente indica quantas casas
decimais deve ter determinada medida.

O ultimo numero de uma medida feita experimentalmente tem sempre uma
incerteza associada a ele. Por exemplo, numa leitura feita em um pHmetro,
o resultado foi 3,65. O ultimo numero (5) é o algarismo duvidoso e, mesmo
que o aparelho nao flutue em sua medida, ainda assim ele continua sendo
duvidoso. Sobre o Ultimo numero recai a incerteza relativa. Considerando a
mesma medida e supondo que o fabricante forneca junto com o aparelho
uma ficha de calibracao, neste fichario encontramos a informacao de que a
faixa de variacdo na medida feita pelo aparelho é de +0,02.

Figura 1.3: Leitura feita em um pHmetro de bancada
Fonte: http://www.produtosparalaboratorio.com/wp-content/uploads/2010/10/pHmetro_splabor.jpg
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Isso significa que a leitura de 3,65 pode ter sido 3,67 ou 3,63. Se fizéssemos
uma nova leitura, e o valor lido fosse 3,67, teriamos acertado. O valor 0,04,
em modulo, é o valor da incerteza relativa da medida feita, dado muito
importante para conclusdes experimentais.

Essa incerteza na medida da Ultima casa decimal, e a existéncia de uma faixa
em que os valores lidos podem se encontrar é comum a todos os aparelhos
de medida, independentemente da sofisticacdo do método utilizado.

Como se determina essa faixa de leitura do aparelho? O fabricante utiliza pesos
padrdes, volumes padrdes, solucdes padroes, etc., para fazer varias leituras e
para determinar a faixa de leitura do equipamento. O fabricante utiliza padrées
aceitos internacionalmente para calibrar a leitura no seu equipamento.

Ao se fabricar uma balanca, as industrias usam pesos padrdes, normalmente
construidos em aco-liga especial ou platina. Os resultados das medidas sao
tratados estatisticamente e, desses resultados extraem-se os valores da incer-
teza relativa, desvio padrao, faixa de leitura do equipamento, etc.

A Tabela 1.1 traz os resultados dos testes de calibracdo de uma balanca
analitica.

Tabela 1.1: Resultados estatisticos do teste de uma balanca analitica de 4

casas decimais, peso padrao de 20,0000 g, temperatura de 25°C, no vacuo

Ordem Leitura feita Dados e comentarios sobre a balanca
1 20,0001
2 20,0025
3 20,0003 Balanca analitica com 4 casas decimais. O
peso padrao possui valor exato de 20,0000 g.
4 20,0004 . )
O intervalo de confianca mostra que o valor
5 20,0001 de uma amostra nao padrao de 20,0000 g
6 20,0002 pode estar entre 19,9996 g e 20,0004 g.
Tal intervalo de confianga nos da uma faixa
7 20,0005 )
de seguranca na medida de 0,0008 g na
8 20,0007 pesagem de amostras desconhecidas. O valor
9 20,0003 do desvio padrdo multiplicado por 100 nos da
10 20,0006 C,) erro relativo em percentugl, que, .neste aso,
- = é de 0,0707%. Um erro muito abaixo de 1%
Desvio padrao 0,0007 indica a exceléncia da balanca analitica.
Erro relativo (%) 0,0707
Intervalo de confianca para 95% dos dados +0,0004

Fonte: autores
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1.3.1.1 Operacoes com algarismos significativos

As quatro operacoes matematicas basicas sao: soma, subtracao, divisao e
multiplicacdo. Quando se leva em consideracao os algarismos significativos é
necessario o uso de determinadas regras para essas operacoes, para que no final
se obtenha uma resposta precisa e condizente com os dados experimentais.

E importante anotar a precisdo de cada equipamento que se trabalha. Por
exemplo, se vocé executou uma titulacdo com uma bureta cujo volume escoado
foi de 18 mL com precisdo de +0,1 mL, entdo o valor preciso escoado da bureta
deve ser de 18,1 ou 17,9 mL. Esse numero de casas decimais e algarismos
significativos devem ser levados em conta quando se executarem operacoes
de multiplicacao, divisdo, soma ou subtracdo com esses dados experimentais.

Outra situacao é quando se trabalha num mesmo método analitico com dois
equipamentos de precisao diferentes. Por exemplo, depois de se preparar uma
amostra, pipeta-se 20,02 mL da solucao do analito. Em seguida submete-se
amostra a uma analise espectrofotométrica. O espectrofotémetro lhe dé uma
resposta de absorbancia de 0,126. Ao se executarem os calculos, a regra diz
que devem ser levados em consideracdo o nimero de algarismos significativos e
casas decimais do equipamento que tiver a menor precisao, nesse caso, a pipeta.

a) Operacao de adicao e subtracao

Ao somar ou subtrair nimeros de mesma quantidade de algarismos significa-
tivos, a resposta deve ter o mesmo nimero de casas decimais que 0s nUmeros
envolvidos na operacao, por exemplo:

1,536 = 101
L3750

4,988 x10"

Se 0s nUmeros a serem somados ou subtraidos nao tiverem o mesmo numero
de algarismos significativos, a resposta estara limitada ao nimero que tem
o menor numero de algarismos significativos. Por exemplo, quando se
calcula a massa molecular do KrF, o cripténio tem 5 algarismos significati-
vos, enquanto o fltor tem 9. Isso significa que a resposta final resultante da
somatoria das massas individuais deve ter 5 algarismos significativos, veja
calculo a seqguir:
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18,998 403 2 (F)
+ 18,998 403 2 (F)
+ 83,798 (Kr)
121,794 806 4
121,795 (resposta certa)

Note que os quatro ultimos nimeros da resposta nao sao significativos e, por-
tanto, nao sao levados em consideracdo. Logo, a resposta certa é 121,795 u.a.
O nuimero 4 correspondente ao Ultimo algarismo significativo é arredondado
para 5. Para regras de arredondamento ver Tabela 1.2.

Tabela 1.2: Exemplos de arredondamento para valores com 5 algarismos

significativos

Regra valida Valor calculado Valor arredondado
Intervalo malor.que a metade do Ultimo algarismo significativo, 14,503 895 14,504
arredonda 1 unidade.
Interv,alo m,enlor que, a metade do Ultimo algarismo significativo, 14,503 301 14,503
mantém o Ultimo nimero.
Interva!o exiatf'amente igual a metade do intervalo, arredonda para o 14,503 500 14,504
par mais préximo.
Intervalo malor.que a metade do Ultimo algarismo significativo, 14,504 895 14,505
arredonda 1 unidade.
Interv’alo merlor que a metade do Ultimo algarismo significativo, 14,504 301 14,504
mantém o nimero.
Intervalo exatamente igual @ metade do intervalo, arredonda para o 14,504 500 14,504%

par mais proximo.

*Neste caso como o nlimero quatro ja é um nlimero par, entdo mantemos o valor 4 como Ultimo algarismo significativo
Fonte: Adaptado de Harris, 2008

b) Operacao de multiplicacao e divisao

Nesse caso, levamos em consideracao no resultado final da operacdo, o niumero
de algarismos significativos contidos no nimero com menos algarismos sig-
nificativos. Vejamos os exemplos a sequir:

3260x10" 4,317 9x10" 34,60
% 1,78 %86 =10 + 2,462 87
BBl 165 =10 14,05

A poténcia de 10 ndo influencia nada no numero de algarismos significativos
gue deve ser mantido.
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1.3.2 Tipos de erros

Toda medida em quimica possui alguma incerteza que vem do método, do
analista ou do equipamento. A essa incerteza existente nas medidas damos
o0 nome de Erro Experimental. As conclusdes das medidas podem ter alto
ou baixo grau de confianca, mas nunca com completa certeza. Os erros
experimentais sao classificados como:

e Erros sistematicos.
e Erros aleatérios.
Veremos a seguir o que sao e o que significam cada um destes tipos de erros.

1.3.2.1 Erro sistematico

Quando ha uma falha em um equipamento ou uma falha no método analitico
temos o chamado erro determinado, mais conhecido como erro sistematico.
Ao se realizar um experimento com suspeita de erro sistematico, novamente
o erro é reprodutivel. Embora o erro sistematico possa ser descoberto e cor-
rigido, nem sempre essa é uma tarefa facil.

Como exemplo de erro sistematico, pode-se citar o uso de um turbidimetro.
Ao se ler a turbidez de um padrao de turbidez anota-se um valor de 25,00
NTU, mas que na realidade, é 25,04 NTU. Ao erro produzido na medida da
turbidez de um aparelho que foi padronizado incorretamente, da-se o nome
de erro sistematico, pois para toda a medida que se fizer, o valor estara 0,04
unidades menores do que na realidade.

Para corrigir esse erro deve-se usar um segundo padrao para se verificar o
valor do erro sistematico obtido e testar o aparelho. Na realidade, o método
nefelométrico de turbidez normalmente utiliza 3 ou mais padrées de con-
centracao conhecida (normalmente mais que 4 padrées), justamente para se
evitar esse erro determinado, para que dessa forma, se possa montar uma
curva de calibracao, mais confiavel e segura do ponto de vista da precisao.

1.3.2.2 Erro aleatodrio

Esse tipo de erro também é chamado de erro indeterminado e resulta dos
efeitos de varidveis que nao estdao controladas nas medidas. O erro aleatério
esta sempre presente e nao pode ser corrigido. Um bom exemplo desse
tipo de erro é quando uma pessoa |é a escala de uma bureta apds uma titu-
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lacdo. O valor lido por essa pessoa provavelmente nao serda o mesmo lido
por outra pessoa. O mesmo acontece quando se faz a visualizacdo da cor na
viragem de uma titulacdo. A viragem da cor é vista em tempos diferentes
por diferentes pessoas, além disso, ha a interpretacdo diferenciada da cor da
viragem por cada analista.

Em aulas de laboratérios é comum uma interpretacao diferente das cores da
viragem de métodos com ponto triplo de viragem ou mesmo numa viragem
simples acido x base. Uma pessoa pode interpretar que a titulacdo chegou
ao fim por julgar que ndao ha mais mudanca de coloracdo da solucao com
o indicador, enquanto outra pode julgar que a solucdo ainda muda de cor
guando se adiciona o titulante. Esse erro aleatério ndo pode ser controlado
e ndo ha como evita-lo em funcao das particularidades da situacao.

A seguir estudaremos precisao, exatidao, incertezas absoluta e relativa.

1.3.3 Precisao e exatidao

No tiro ao alvo é comum se dizer que o tiro foi exato. O que é ser exato e
preciso nesse caso? E no caso da Quimica? A seguir veremos as diferencas,
particularidades e conceitos de precisao e exatidao.

A precisao ¢ uma medida da reprodutibilidade de um resultado e a exatidao
se refere a qudo proximo um valor de uma medida esta do valor “real”. Para
ficar mais claro, suponhamos que se tenha que fazer a medida da concentracao
do teor de acido latico no sangue de um paciente. Faz-se uma amostragem
em 10 porgdes iguais do mesmo paciente e da mesma parte do corpo. Para
isso utilizam-se quatro métodos diferentes para medir o mesmo teor de analito
e, como resultado, obtém-se os valores contidos na Tabela 1.3.

Tabela 1.3: Resultados obtidos de uma andlise de sangue dos teores de

acido latico, cujo valor esperado era de 1,250 mg.L"

Resultados pelo Resultados pelo Resultados pelo Resultados pelo

Amostra método A (mg.L') método B (mg.L') método C (mg.L") método D (mg.L")
1 1,250 4,250 4,235 1,300
2 1,251 4,250 5,690 1,250
3 1,251 4,250 6,369 1,250
4 1,252 4,251 8,369 1,300
5 1,250 4,252 4,568 1,400
6 1,250 4,250 2,269 1,200
7 1,250 4,250 4,789 1,210
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Resultados pelo

Resultados pelo

Resultados pelo

Resultados pelo

Amostra método A (mg.L") método B (mg.L") método C (mg.L") método D (mg.L")
8 1,250 4,251 3,987 1,200
9 1,251 4,252 0,236 1,220
10 1,252 4,250 1,250 1,230
Desvio padréo 0,0008 0,0008 2,4261 0,0624
Desvio em % 0,0823 0,0843 242,6 6,240
Média 1,251 4,251 4,176 1,256
Intervalo de
il +0,0005 +0,0005 +1,504 +0,0624

Fonte: autores

Interpretacao dos resultados
e Meétodo A — é um método preciso e exato, pois todos os 10 resultados ob-
tidos foram reprodutiveis (preciso) e muito proximos do valor real (exato).

e Meétodo B - é um método preciso, mas ndo exato. E preciso porque 0s
valores foram reprodutiveis, e ndo é exato porque os valores obtidos nas
10 analises nao foram préximos do valor real (valor real = 1,250 mag/L).

e Método C-¢é um método ndo preciso nem exato. Isso porque os resulta-
dos nao foram reprodutiveis e porque nao foram préoximos do valor real.

e Método D - é um método razoavelmente exato, mas nao preciso. Exato
porque os valores foram bem préximos do valor real, porém nao foram
reprodutiveis, 0 que nao nos da precisao no método.

1.3.4 Incertezas absoluta e relativa

1.3.4.1 Incerteza absoluta

Quando se faz uma medida, ha sempre uma margem de incerteza a ela asso-
ciada. A essa incerteza da-se o nome de incerteza absoluta. Logo, ao se fazer
uma transferéncia de volume usando uma pipeta graduada e calibrada, de
20,0 mL na verdade podemos estar transferindo 20,1 ou 19,9 mL. A incerteza
absoluta associada a esta transferéncia é de £0,1 mL. A mesma comparacao
é valida para uma bureta, um erlenmeyer, um béquer, uma proveta e outros
varios equipamentos e vidrarias de laboratério.
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A incerteza absoluta nos dira, portanto, o grau de precisao de equipamentos
ou vidrarias de laboratério ao qual uma medida é associada em uma leitura.

1.3.4.2 Incerteza relativa

Ao fazermos uma medida com uma bureta teremos um resultado. Supondo
que essa medida seja de 14,23 £0,02 mL, a incerteza relativa é a compara-
cao entre a medida feita e a sua incerteza absoluta; em outras palavras, é
a razao entre a incerteza absoluta e a medida feita. Veja Equacao 1.1 para
ficar mais claro:

) Incerteza absoluta
Incerteza relativa =

Medida perfeita

Usando o exemplo anterior com base na Equacao 1.1 o resultado da incerteza
relativa é:

0,
Incerteza relativa = —— = 0,0014
14,23

0,0014 x 100 = Incerteza relativa percentual
Incerteza relativa percentual = 0,14%

1.3.4.3 Propagacao da incerteza - erro sistematico

Se cada equipamento e vidraria possui um erro a ele associado como sera o
resultado final? Considere que, em medidas, da massa molecular dos elemen-
tos quimicos, ha um erro associado as variacoes isotépicas de cada elemento.

Ao se analisar uma amostra, e usando na ordem que segue 0s equipamentos
para execucao do método:

e Balanca analitica.
e Baldo volumétrico.
e Pipeta volumétrica.

e Bureta.
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Em cada equipamento e vidraria utilizados existe um erro sistematico associado
a incerteza de cada instrumento. Através de calibracdes podemos eliminar
0s erros sistematicos, porém ainda restariam os erros aleatérios que nao sao
identificaveis e nem corrigiveis.

Deve-se usar a calibracao para mitigacao ou eliminacdo do erro sistematico
e melhoria da exatidao do método. A incerteza, quando possivel, deve ser
descrita como o desvio padrdo ou o intervalo de confianca.

E possivel mensurar um erro aleatério a partir da estimativa de confiabilidade
gue um instrumento apresenta ou da experiéncia pessoal do operador com
um determinado método. Principais operacées matematicas para mensurar
o erro aleatdrio.

a) Propagacao da incerteza na adicao e subtracao
Supondo que um analista faca varios experimentos e que, ao final, ele deva
fazer operacoes de soma e subtracao entre os métodos utilizados, a equacao
a ser utilizada para calculo das incertezas totais é obtida a partir das incerte-
zas individuais de cada operacao feita. A férmula, no caso de operacoes de
adicao e subtracao, fica como na Equacao 1.2 a seqguir:

e,= Vel +e3+¢€3

Usando um caso pratico de soma e subtracao de valores temos:

1,76 (£0,03)
+ 180 (E0102)
- 0,59 (+0,02)

3,06 (tey)

Nesse caso, o valor de e, é calculado com base na Equacao 1.2, que fica:

e, = V(0,03)° +(0,02)* + (0,02)°
e4= 0,04
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Esse valor £0,04 pode ser expresso como incerteza relativa percentual que
calculado fica:

1
x 100 =1,3%
3,06

Incerteza relativa percentual = 1%

Incerteza relativa percentual =

Logo, a correta resposta para a operacao aritmética é:

3,06 (£0,04) Incerteza absoluta

3,06 (£1%) Incerteza relativa

b) Propagacao da incerteza na multiplicacao e divisao

Para a multiplicacao e divisao o primeiro passo é transformar todas as incer-
tezas absolutas em incertezas relativas percentuais entao, calcula-se o erro
no produto ou no quociente da seqguinte maneira (Equacao 1.3):

%e, = \/(%e1)2 + (%ez)2 + (%e3)2

Cada um dos trés erros sao as incertezas relativas percentuais de cada parte da
operacao aritmética e, no final, temos a incerteza relativa percentual global.

Muitas vezes o bom senso deve prevalecer, e cabe ao analista decidir quao
preciso deve ser o método. Para isso ele deve levar em consideracdo varios
fatores, como:

® Objetivo da analise quimica.

e Tempo disponivel para a escolha, implementacao e execucao do método.

e Recursos financeiros disponiveis.

e Recursos materiais e humanos disponiveis.
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1.4 Distribuicao Gaussiana

Os dados obtidos de uma analise quimica se agrupam muito préoximos de
uma curva suave. A curva suave damos o nome de distribuicao Gaussiana.
Nela, os valores das medidas tendem a se agrupar em torno do valor médio.

O grafico da Figura 1.4 mostra uma curva Gaussiana hipotética de um expe-
rimento qualquer. Na curva, a maior parte dos valores tende a se agrupar no
centro da curva, dentro dos limites da linha pontilhada azul. O valor zero no
eixo das abscissas da curva, representa o centro da curva e onde se encontra
o valor médio dos dados obtidos. A distancia do valor zero (média dos valores
obtidos) até o ponto em que a curva toca no eixo das abscissas é o desvio padrao.

0,6

0.5

0,4

0,3

0,2

0,1

0,0

-1 -2 3 0 1 2 3

Figura 1.4: Exemplo do formato de uma curva de distribuicao Gaussiana

Fonte: autores

Para se obter uma curva Gaussiana sao necessarias muitas repeticdes de expe-
rimentos. Porém, ndo podemos fazer tantas medidas assim em experimentos
simples de laboratério no nosso cotidiano. O que é mais comum e provavel
é que o experimento seja repetido 3 a 5 vezes. Gracas a estatistica podem-se
estimar os parametros estatisticos que descrevem um conjunto grande de
resultados, a partir de um conjunto menor de resultados.

A partir da curva Gaussiana é possivel, portanto, obter-se a média aritmética

de um conjunto de dados, que é a soma de todos os valores medidos divididos
por n, em que n é numero de medidas feitas. Veja a Equacao 1.4:
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x|
1l
T Ms
X

Onde: X é a média dos valores lidos

n
2 Xi= X1+ X4 X34+ Xn
=1l

Substituindo a e média dos valores lidos na Equacao 1.4 temos:

n
2 X
Xx= = - X1+ X2+ X3+ + X,
n n

A Tabela 1.4 apresenta como se calcula e qual a funcdo de cada calculo
estatistico feito em um conjunto de dados, nesse caso, em uma populacao.

Tabela 1.4: Aplicacao da equa¢ao em um conjunto de dados qualquer

Andlise Resultado
1 14,32
2 14,03
3 14,56
4 14,20
5 14,33
6 14,35
7 14,22
8 14,98
9 14,56
10 14,27
11 14,65
12 14,00
13 14,01
14 14,02
15 14,09
16 14,98
17 14,66
18 14,55
19 14,20
20 14,99
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Analise Resultado

Média (x) 14,40
Desvio padfao (s) 0,3291
Desvio padréo relativo = <1 00 x i) 2,285%
X

Fonte: autores

Ainda na Tabela 1.4, pode-se verificar como se calculam e interpretam dois
dados importantes na analise quimica: a média aritmética e o desvio padrao.
A partir desses dois dados e da curva Gaussiana, pode-se concluir que, uma
boa analise quimica e um bom método devem resultar nos mesmos valores de
desvio e média, mesmo que se fagam 3 ou 2.000 analises quimicas. A curva
Gaussiana é calculada de acordo com a Equacao 1.5 a sequir:

1 e-(x - W%20°

Y= oV2rn

A Equacao 1.5 mostra que a construcao de uma curva Gaussiana nao é tao
simples e exige muito tempo. Neste caso, uma ferramenta bastante Util é a
utilizacdo do software Excel da Microsoft®, uma planilha eletronica de dados.

No caso da Equacao 1.5, os valores ¢ e p podem ser substituidos por s e X,
guando o numero de dados for pequeno para serem usados os valores de ¢
e Y. No nosso caso, ao invés de se trabalhar com uma populacao de dados,
trabalha-se com uma amostra da populacao, entao usa-se s e X.

1.5 Intervalos de confianca e o teste t de
Student

O teste t de Student é uma ferramenta estatistica utilizada com muita fre-

guéncia para expressar intervalos de confianca e para comparar resultados

de experimentos diferentes.

Quando fazemos uma medida, estamos condicionados a um ndmero limi-
tado de dados e, na verdade, ndo podemos encontrar a média real de uma
populacao p nem o desvio padrao verdadeiro ¢. O que ocorre na pratica é
a determinacao dos valores de X e s, ou seja, a média e o desvio padrao das
amostras.
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O intervalo de confianca, neste caso, é uma expressao condicionante de que
a média real y, provavelmente ocupa uma posicao dentro de certa distancia
da média medida X. O intervalo de confianca de p é dado pela Equacao 1.6.

= ts
=Xt —=
4 vn

Onde: p é o intervalo de confianca
X é a média aritmética
t é o valor do teste t de Student
s é 0 desvio padrao das amostras medidas
n é o nimero de observacoes

Os valores do teste t de Student sao tabelados e podem ser encontrados com
facilidade em qualquer livro de Estatistica. Na realidade, usando a ferramenta
Excel da Microsoft® o que precisamos saber é o percentual de confianca que
desejamos. Quem estabelece o grau de confianca para seus dados é o proprio
analista. O grau de confianca mais utilizado é o valor de 95% de confianca
no teste t de Student.

Para que figue mais claro como é inserido no Excel o calculo da funcdo do

intervalo de confianca, a Figura 1.5 traz um diagrama muito simples para
guiar seus estudos neste programa.

34 Quimica Ill



Clique em INSERIR ‘

Clique em FUNCAO ’

—{ Selecione ESTATISTICA ’

Clique em INT.
CONFIANCA e OK

Digite o valor de ALFA,
—= | digitar 0,05 para 95%
de confianca

Digite o valor do
DESVIO PADRAO

Digite o tamanho
amostral

Figura 1.5: Diagrama esquematico para calculo do intervalo de confianca no Excel da Microsoft®
Fonte: autores

Student foi o pseudénimo de W. S. Gosset. Gosset era pesquisador da Cer-
vejaria Guinness da Irlanda. A fabrica restringiu as publicacoes de Gosset por
causa de direitos de propriedade. Porém, pela importancia de seu trabalho,
Gosset teve permissao para publica-lo, mas com um nome ficticio. O teste t
de Student é utilizado para comparacao de resultados de experimentos dife-
rentes e para calcular intervalos de confianca (vide Equacao 1.6).

Coletar amostras em pontos diversos de um lago qualquer, retornando men-
salmente nos referidos pontos durante 12 meses.

A pesquisa consiste em comparar os valores de oxigénio dissolvido no lago
no periodo de amostragem, isto é, inferir a probabilidade de que os valores
de oxigénio das amostragens serao encontrados num certo intervalo, no

periodo amostral.

Esse tipo de calculo também é feito pelo Excel, como a Figura 1.6 mostra.
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Clique em INSERIR ’

Cligue em FUNCAO ’

Clique em ESTATISTICA

Clique em TESTE.T e OK

Digite ou busque
MATRIZ 1

Digite ou busque
MATRIZ 2

Digite o numero
de CAUDAS

— | Digite o TIPO de teste t

Figura 1.6: Diagrama esquematico para calculo do teste t de Student no Excel da Microsoft®
Fonte: autores

No diagrama, o valor das matrizes é o resultado das medidas dos teores de
oxigénio dissolvido em cada um dos pontos analisados em cada més de estudo.
Como o programa so6 trabalha com duas matrizes de dados, é conveniente
transforma-los em duas matrizes, uma é primeiro semestre; a outra segundo.
A Tabela 1.5 mostra os célculos estatisticos dos valores referentes ao oxigénio
dissolvido do primeiro e segundo semestre de um ano qualquer, de um lago
tropical ndo poluido.
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Tabela 1.5: Estudo estatistico dos valores de oxigénio dissolvido em um lago

tropical nao poluido

Ordem 1° semestre 2° semestre

1 7,5 5,2

2 7,0 5.1

3 7.3 5,0

4 6,9 5,6

5 7,0 4,0

6 7,7 3,9

7 7.8 6,6

8 7,2 5,2

9 7.1 5,0

10 7,4 5,0

11 7,5 5.2

12 6.8 6,6

13 6.7 6.9

14 7,0 7.0

15 7,7 71

16 7,0 56

17 7,4 5,6

18 6.8 5,5

Média 7,2 5,6
Desvio padréo 0,34 0,94
Desvio padréo % 4,71 16,97
Intervalo de confianca para 95% 0,157 0,436
Variancia 0,115 0,891

Teste t de Student 6,26 x 107

Fonte: autores

De acordo com a Tabela 1.5, o teste t de Student sugere que ha uma variacao
pequena no periodo amostral, ou seja, a probabilidade é muito pequena de
que os valores de oxigénio dissolvido estejam fora da faixa de valores determi-
nados na média e intervalo de confianca. Se outra analise for feita em outro
periodo amostral, os valores tendem a ser proximos.

1.6 Média aritmética e média ponderada

Quando se executa uma série de analises de uma mesma amostra, obviamente
nao se obtém exatamente o mesmo valor, mesmo que execute o método da
mesma maneira. Dessa forma, é necessario que no final da série de analises,
obtenha-se um valor que expresse o valor final de uma determinada amostra.
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Nesse sentido, entra o calculo da média aritmética, que é o somatério de
todos os valores encontrados dividido pela quantidade de andlises feitas. A
Equacao 1.7 expressa matematicamente o valor da média aritmética simples.

2 X
i: i

n

Onde: Y simbolo que significa somatério
X; sAo os valores obtidos em cada andlise individual e n o total de
analises feitas

Levando-se em conta os dados da Tabela 1.5, de posse da Equacao 1.7,
calcula-se a média aritmética da seguinte forma:

25 (7547,0473+69+7.0+..468)

' 7,2
n 18

K=V

A média aritmética ponderada é muito parecida com a média aritmética
simples, porém, ha a atribuicao de pesos para cada medida. Na pratica, algu-
mas vezes certas medidas tém uma importancia muito maior do que outras,
portanto, pesos diferentes.

ATabela 1.6 mostra como calcular a média ponderada das notas de Quimica dos
alunos. Para cada bimestre é atribuido um peso. O 4° bimestre tem peso maior.

Tabela 1.6: Notas e calculo da média ponderada de Quimica de um aluno

1° bimestre 2° bimestre 3° bimestre 4° bimestre
Nota Peso Nota Peso Nota Peso Nota Peso
7,0 1 6,0 2 3,0 4 10,0 6
_ [(7,0x1) + (6,0x2) + (3,0x4) + (10,0x6)] 7,0+ 12,0 + 12,0 + 60,0 91
Média p= = ===
(1+2+4+6) 13 13
ponderada
p=70

Fonte: autores
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Em sintese, a Equacao 1.8 mostra a férmula genérica de como calcular a
média ponderada.

> (X x w)

1
Wi+ Wy W3+ + W,

p=

1.7 Desvio padrao

Desvio padrao expressa o quanto um determinado valor se afasta da média
de uma populacao ou amostra. Com base no desvio padrao é possivel tirar
conclusdes muito importantes em analise quimica. Por exemplo, se um téc-
nico faz uma série de analises quimicas para calibracdo de um equipamento
e obtém uma tabela de valores cujo desvio padrao é muito alto indica que
suas analises nao foram satisfatérias, em outras palavras, os valores encontra-
dos por ele estdo muito longe do valor da média aritmética, e os seus dados
devem ser descartados.

A correta manipulacao do desvio padrao promove resultados benéficos. Numa
operacao de calibracao e validacao de método nao se permitem valores de des-
vio padrao altos. Numa analise de amostras desconhecidas no meio ambiente
em periodos amostrais diferentes, o desvio padrao pode apenas significar que
ha grande variacao nos valores ao longo das estacoes. Ja grandes valores de
desvio padrdo numa industria farmacéutica podem indicar problemas na linha
de producao e a analise deve ser refeita para confirmacao desses valores, que
se confirmados indicam que os remédios devem ser descartados.

Matematicamente a Equacao 1.9 mostra como calcular o desvio padrao.
Devemos lembrar que o desvio padrdo pode ser calculado usando-se a fer-
ramenta Excel da Microsoft®.

Onde: Y é o somatoério das medidas feitas
X é o0 valor encontrado
n é o nimero de medidas feitas
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O desvio padrao também pode ser determinado em termos de percentuais
(%) de acordo com a Equacao 1.10.

s% =100 x (s /X)

1.8 Teste Q

O teste Q é, uma ferramenta decisiva para ajudar a descartar ou nao um dado
guando este parece inconsistente relativamente aos dados restantes.

Exemplo

Suponhamos que um analista faca vérias réplicas de uma andlise de fosforo
em uma amostra e tenha como resultado os seguintes valores: 12,53; 12,66;
12,54; 12,53; 12,55; 12,52; 12,52; 12,53. A dlvida é: o ponto 12,66 deve
ser descartado?

Os passos para realizar esse calculo sao:

a) Organizar os dados em ordem crescente de valores.

b) Calcular a variacao do valor questionado e do valor mais préoximo.

c) Calcular o intervalo entre o primeiro e o Ultimo valores da escala.

A Equacao 1.11 apresenta a férmula para célculo do Qcuage Para compara-lo

com o Qtabelado-

Variacao
Qcalculado =
Intervalo

Levando-se em consideracao os valores 12,53; 12,66; 12,54; 12,53; 12,55;
12,52; 12,52; 12,53; o esquema esboca como é feito o célculo do teste Q.
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Variacao =0,11

12,53 12,54 Valor questionavel

| (muito alto?)

Intervalo = 0,14

Figura 1.7: Esquema do calculo do teste Q
Fonte: autores

Usando-se a Equacao 1.11 podemos calcular o valor do Qeicuiado:

Variacao (12,66 - 12,55) 0,14
Qcalculado = = = = 0,79
Intervalo (12,66 - 12,52) 0,11

Qcalculado = 0,79

Comparamos o valor de Qicuiado COM 0 dO Qiapelado- CONsultando, a Tabela 1.7
verificamos que para 8 observacdes 0 Qeicuado > Qtabelado- NESSE Cas0, 0 analista
deve descartar o valor 12,66. A regra é:

e Descarta-se o valor em questdo quando: Qeicuado > Qtabelado

e Mantém-se o valor em questao quando: Qcuado < Qiabelado

Tabela 1.7: Valores de Q para rejeicao de dados

Q (confianca de 90%)? Nimero de observagdes
0,76 4
0,64 5
0,56 6
0,51 7
0,47 8
0,44 9
0,41 10

(°)Q = variagao/intervalo. Se Qeaicuiaco > Qubelago 0 Valor em questdo pode ser rejeitado com uma confianga de 90%.
Fonte: Harris, 2008
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Resumo

Esta aula constitui-se num curso basico e introdutério aos elementos de
estatistica, para trabalhar com controle de processos e certificacao de cali-
bracao. Os tépicos de estatistica estudados foram: desvio padrao, intervalos
de confianca, teste Q, teste t de Student, algarismos significativos, tipos de
erros em quimica, distribuicdo Gaussiana dentre outros. Estudou-se como
deve ser elaborada uma curva de calibracdo e qual a sua importancia para a
quimica e controle de qualidade em calibracao.

Atividades de aprendizagem

1. Quais sao os padrdes fundamentais que originam as unidades mais co-
muns do Sistema Internacional?

2. O que é algarismo significativo?

3. Suponha que vocé mediu a massa de um determinado reagente em uma
balanca de 4 casas decimais, e que o valor lido foi de 10,2356 gramas.
Quantos algarismos significativos tem esse nimero?

4. Quais sao os tipos de erros experimentais que existem?

5. O que é erro aleatério?

6. Diferencie precisdo de exatidao.

7. Defina:

a) Incerteza absoluta.

b) Incerteza relativa.

) Intervalo de confianca.

d) Teste t de Student.

8. Defina matematicamente:

a) Média aritmética.
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b) Média ponderada.

c) Desvio padrao.

9. Faca o calculo do Teste Q do seguinte conjunto de numeros, e diga se o
numero 12,32 deve ser descartado.

12,33, 12,32, 12,36; 12,34, 12,38; 12,37, 12,39, 12,33
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Aula 2 - Certificados de calibracao

Objetivos

Conhecer os processos e normas de certificacdo de qualidade e
calibracao de materiais, vidrarias e equipamentos.

Conhecer os requisitos gerais para competéncia de laboratérios e
validacdo de métodos.

2.1 Porque ha necessidade de certificacao
de qualidade?

Todo processo analitico esta associado a confianca nos resultados analiticos.

Se um analista faz a analise de uma amostra para determinacao dos teores

de potdssio, o método analitico usado deve fornecer resultados precisos e

exatos. Caso isso nao ocorra, ha algum problema na metodologia e ela deve

ser revista.

A certificacdo de qualidade vem ao encontro dessa necessidade de confianca
nos dados obtidos em uma analise quimica. A certificacdo, na verdade descreve
as indicagcdes quantitativas que avaliam se a qualidade exigida dos dados foi
satisfeita. A certificacdo de qualidade é uma série de normativas de controle
de tudo que é feito no laboratério, desde o controle de coleta das amostras
até o tratamento final dos dados obtidos.

Tudo passa pela certificacdo de qualidade: controle da linearidade das cur-
vas de calibracdo, producao de sinais de baixa intensidade pelos brancos,
reprodutibilidade de analises repetidas, documentacdo de como as amostras
sdo conservadas adequadamente, como os instrumentos sao mantidos, grau
de variacao nos resultados obtidos, verificacdo periddica, linearidade dos
equipamentos de laboratério, calibracao periddica desses equipamentos, etc.

Obviamente ndo devemos confundir certificacado de qualidade com controle
de qualidade. Controle de qualidade se refere as medidas tomadas para
assegurar a exatidao e a precisdo dos resultados analiticos. Esse conceito de
controle de qualidade restringe sua atuacao a analise quimica propriamente

Aula 2 - Certificados de calibracdo 45



dita tal como, calibracdo de uma balanca analitica, execucao rigorosa de uma
metodologia, controle de intempéries que possam afetar os resultados, em
suma ele se baseia num procedimento padrao de operacao que esta escrito
e especifica exatamente as etapas a serem seguidas. E comum ouvirmos falar
nos laboratoérios dos procedimentos operacionais padrao ou POP’s. Essas
“cartilhas” tém como finalidade garantir o controle de qualidade das analises
quimicas feitas.

2.2 Certificacao de calibracao

Uma calibracdo nao é feita aleatoriamente e sem objetivos especificos. Quando
se calibra uma balanca, por exemplo, o objetivo é, determinarem-se varios
parametros estatisticos tais como variancia, desvio entre as medidas, intervalo
de confianca, entre outros. Isso para garantir confiabilidade nas pesagens.

Para isso, ha uma normatizacao dos procedimentos de calibracéo e regras
gue devem ser seguidas e que, de preferéncia, sigam um padréo internacio-
nal. Somente dessa maneira é possivel que um certificado de calibracdo seja
emitido. No caso da balanca, por exemplo, sao utilizados pesos padrdes de
nomenclatura internacional, no Sistema Internacional de Unidades. Varias
pesagens sao feitas com pesos diferentes, para que o certificado de calibracao
seja emitido.

No Brasil a ABNT, Associacao Brasileira de Normas Técnicas, é o érgao brasileiro
responsavel pelo estabelecimento de normas para competéncia de laboratérios
de ensaio e calibracdo. Para isso a ABNT elabora normas de requisitos basicos
gue servem COmMo guia, ou seja, uma cartilha que orienta os laboratoérios em
nosso pais para a obtencao de certificados de ensaio e calibracao.

No Brasil o INMETRO (Instituto Nacional de Metrologia) ¢ um dos 6érgaos
existentes para emissao desses certificados de calibracao. Para isso os labora-
torios devem ser credenciados ao INMETRO e dessa maneira os laboratoérios
podem solicitar certificacdo de calibracao, e somente obtendo essa certificacdo
é que o laboratério obtém um dos requisitos necessarios para obtencdo da
Certificacdo de Qualidade.

Uma certificacdo de qualidade bastante conhecida mundialmente é a certifi-
cacao ISO 9000. ISO vem da sigla em inglés para International Organization
for Standardization que significa Organizacao Internacional para Padro-
nizacao. A ISO congrega mais de 170 paises e foi criada em 23 de fevereiro
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de 1947, em Genebra, na Suica. A ISO também especifica normas de gestdo
de qualidade.

Ha varias certificacdes 1SO:

e 1SO 9000 que normatiza o sistema de gestao da qualidade em ambientes
de producao.

e 1SO 14000 que diz respeito a normas de gestao ambiental para ambien-
tes de producao.

e [SO 10006 diz respeito a gestao da qualidade aplicada em gestao de
projetos, entre outras varias certificacoes.

A grande vantagem da utilizacao desses padrdes internacionais é a intercam-
biabilidade de dados e produtos em mais de 170 paises, o que facilita e torna
confiaveis produtos e servicos comercializados entre os estabelecimentos que
utilizam as mesmas normas.

Varias organizacoes em diversos paises sao responsaveis pela ISO em seu
territério, o Quadro 2.1 apresenta algumas dessas entidades.

Quadro 2.1: Algumas organizacoes responsaveis pela ISO em seu territério

Pais Organizacao responsavel Sigla
Alemanha Deutsches Institut fir Normung DIN
Angola Instituto Angolano de Normalizagdo e Qualidade IANORQ
Brasil Associacdo Brasileira de Normas Técnicas ABNT
Estados Unidos American National Standards Institute ANSI
Mogambique Instituto Nacional de Normalizacdo e Qualidade INNOQ
Portugal Instituto Portugués da Qualidade IPQ

Fonte: ABNT/NBR 17.025, 2005

Varias sdao as ISO’s existentes tais como a ISO 31, ISO 1000, I1SO 216. Nao é
nossa intencao aqui citar todas as normas ISO existentes, mas apenas mostrar
gue assim como esta norma de certificacdo de qualidade, em algum tipo de
produto ou servico, existem outras varias certificacdes de qualidade.
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2.3 Certificacao de qualidade e estatistica:
interdisciplinaridade

A estatistica € uma importante ferramenta para a certificacado da qualidade,

obviamente nao é resposta para tudo, mas orienta no intuito de obter a cer-

tificacdo para qualquer norma como a ISO, o selo do INMETRO, etc.

E importante ligar o que foi estudado com o que est4 sendo estudado. A isso
damos o nome de interdisciplinaridade, que é o ato de ligar os assuntos.
Nada existe isoladamente no mundo do conhecimento. Tudo esté interligado,
inter-relacionado. Nao aprendemos estatistica em vao, ha uma finalidade nisso.

Por exemplo, um ato comum na certificacdo ISO sao as auditorias, nelas séo
verificadas, entre outros varios itens, a calibracdo dos equipamentos, dai a
importancia do estudo da estatistica na Aula 1.

Solicitacdo Auditoria Vistoria da Emissdo de
de auditoria calibracdo certificado

Figura 2.1: Esquema para solicitacao de certificacao de qualidade para o item calibra-
¢ao de equipamentos na ISO 9000
Fonte: CTISM, adaptado de Leite, 2002

Dessa forma podemos entender a importancia da aplicacdo da estatistica no
campo da qualidade. Devemos comecar com a qualificacdo da mao de obra
da empresa ou industria. Nao faz nenhum sentido obter o certificado de
qualidade se a mao de obra ndo é qualificada. Para isso cursos, qualificacao,
habilidades e competéncias para os funcionarios sdo fundamentais.

2.4 Fundamentos de certificacao de qualidade
Quando se fala em certificacao de qualidade néo se fala Unica e exclusivamente
a qualidade por si s6. E necessério que a educacao seja peca de uma cultura
organizacional. Pois, ha muitas empresas correndo atras de uma certificacdo
sem se preocupar com o funciondrio, o fornecedor e o consumidor. A obten-
cao de um selo de certificacdo nao é garantia de que se atingiu a qualidade
desejada no sentido real da palavra.

Qualidade nao é um selo, palavra ou conceito puro e simples, mas um con-
junto complexo de a¢des que visam a mudanca de habitos.
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O primeiro passo para a certificacdo de qualidade é a escolha da equipe res-
ponsavel; em seguida vem a definicdo do sistema de qualidade adequado.
Apo6s a definicao do sistema, deve-se partir para a adaptacao desse sistema
a legislacao vigente.

Em outras palavras, se vocé deseja implementar um sistema de gerenciamento
em uma empresa de exploracdo de madeira, a implantacdo da ISO 14000
seria bastante adequada.

Enfim, para certificacdo da qualidade é importante observar:

e Envolvimento da equipe de implantacdo e controle de qualidade.

e Escolha do sistema mais adequado ao que se pretende produzir.

e Adaptacao do sistema de gerenciamento de qualidade a legislacao vigente.

POR ONDE
COMECAR A
CERTIFICACAO?P

Figura 2.2: Regras basicas para implantacao de um sistema de gerenciamento da qualidade
Fonte: CTISM, adaptado de Leite, 2002

Escolhido o sistema de gerenciamento, o proximo passo € a adaptacao do sistema
a legislacao vigente. Isso significa que, se vocé for contratado para implementar
um sistema de gerenciamento de acordo com a ISO 14000, que é o sistema de
gerenciamento ambiental, depois de escolher o sistema vocé deve adapta-lo
a RESOLUCAO CONAMA 357, que € a legislacdo ambiental vigente no Brasil.
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Ao se montar um laboratério de andlises quimicas do solo para emissao de
laudos, com padrao internacional, qual é o melhor sistema de gerenciamento
para se implantar no laboratério? A escolha do sistema é primordial. Isso sig-
nifica que se pode escolher o sistema ISO 9000, porém o sistema BPL (Boas
Praticas de Laboratorios) parece ser mais adequado.

O sistema BPL usa como referéncia a OECD, que significa series on principles
of good laboratory practice (GLP) and compliance monitoring. Em virtude
de o BPL tratar exclusivamente de praticas e procedimentos laboratoriais,
esse parece ser o melhor sistema de gerenciamento para um laboratério de
analise de solos.

O SENAI/INMETRO define como boas praticas de laboratério “um conjunto
de normas que dizem respeito a organizacao e as condicdes sob as quais
estudos em laboratério e ou campo sao planejados, realizados, monitorados,
registrados e relatados”.

Relato H Planejamento H Realizagdo

‘ Monitoramento H Registro
:{>{ Boas Praticas de Laboratorio (BPL) }< ?

Figura 2.3: Esquema que mostra operacoes que levam a boas praticas de laboratério
Fonte: CTISM, adaptado de Leite, 2002

2.5 Validacao de método

Ha algumas décadas, o sucesso dos resultados esperados de uma analise qui-
mica dependia muito mais do analista do que da metodologia ou dos aparatos
e equipamentos disponiveis. Hoje, com o desenvolvimento tecnolégico, os
equipamentos de laboratério ficaram muito mais sofisticados e muito menos
dependentes das decisdes, acdes ou conclusdes do analista.

A perda da visao sistémica da analise quimica foi um péssimo resultado disso,
o que fez com que ele perdesse o elo com os principios quimicos da analise.
Em outras palavras, hoje o analista tem dificuldade com os principios basicos
das analises quimicas. Obviamente a evolucao dos aparatos e equipamentos
laboratoriais ndo é ruim, mas ha que se tomar cuidado com essa moderni-
zacao, pois existem muitos campos da Quimica onde a figura do analista é
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indispensavel, a confiabilidade e qualidade de um equipamento ndo garantem
bons resultados em uma analise quimica.

Em especial na validacdo de método, é fundamental a “validacdo” do analista.
A validacao de uma metodologia envolve desde os principios quimicos de
analise quimica, até a conclusao e interpretacao dos resultados finais. Nao é
possivel validar um método com um analista “engessado” e sem criatividade.
E necessario que este saiba sair de situacdes complicadas e entenda como usar
outro caminho quando uma metodologia ndo produz resultados satisfatérios,
além de discernir entre satisfatorio e nao satisfatorio.

Para que fique mais claro, hoje é possivel comprar pHmetros com solucdes
padroes (solucao tampao) de pH prontos do fabricante. Ha alguns anos o
analista fazia seu proprio padrao a partir de reagentes comuns em labora-
térios de quimica. Hoje é possivel comprar pronto. Com isso, o analista, ao
longo do tempo perde a sensibilidade para determinar o erro em uma medida
guando ela ocorre.

Hoje o analista é um mero reprodutor de procedimentos escritos, sem a liber-
dade de se adaptar as inimeras metodologias existentes. E necessario que o
quimico entenda os principios quimicos e dependa menos de interpretacoes
eletrénicas dos inUmeros equipamentos laboratoriais existentes. Dessa forma,
na eventualidade de um erro sistémico, o quimico certamente sabera como
se sair facilmente, se sua base quimica for sélida.

Numa analise quimica bem como numa validacao de método, podemos ter

dois perfis de analista: o analista de ontem e o analista de hoje. O esquema
da Figura 2.4 ilustra o que queremos dizer.

:b{ Repetitividade

D Emitir opiniao
analitica

: Entender o principio
Analista +:> e validar por

Analista e
de ontem € noje outra metodologia
. Explicar os
Reprodutividade :{> procedimentos
utilizados

Figura 2.4: Esquema que mostra as caracteristicas do analista de ontem e do analista
de hoje
Fonte: CTISM, adaptado de Leite, 2002
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analito
E a parte da amostra que é o
foco da analise quimica.

Na validacdo de método, o primeiro passo é definir as metodologias tradi-
cionais existentes para, a partir delas, definir os principios quimicos que nor-
teiam a analise. Nao havendo metodologias tradicionais de analise, o método
deve ser desenvolvido a partir dos principios quimicos. Dessa forma, da-se
inicio a uma série de testes para verificar a reprodutibilidade dos resultados.
Obviamente nesse ponto da validacdo lanca-se mao de solucoes padroes,
testes cegos, reagentes padrdes de concentracdes conhecidas, para verificar
se o método realmente funciona.

A validacdo do método obviamente passa, em primeira etapa, pela escolha
do método. Nesse caso, existem duas possibilidades: (1) o método ja existe
e é necessaria apenas uma adequacdo do método as condicdes de andlise;
(2) o método nao esta disponivel e é necessaria uma pesquisa bibliografica.
Nesse ultimo caso, quando disponivel algum método similar ele é adequado
e validado; quando nao esta disponivel é necessaria a escolha de uma técnica
baseada nas propriedades quimicas e fisicas do analito a ser mensurado. O
esquema da Figura 2.5 mostra de forma simplificada a escolha do método
analitico a ser validado.

Condicao
analitica

Adequagao || DRporiel J==={Nao Gsporiel = |, o

Nao disponivel

Escolha da
técnica

Validacdo da — Dlﬁfinigéona~
metodologia Gelid melhor condicdo
analitica

Parametros
para analise

Figura 2.5: Fluxograma de escolha do método analitico a ser validado
Fonte: CTISM, adaptado de Leite, 2002
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A Figura 2.6 traz a proposta de validacao ou teste de um método analitico,
em que a condicdo analitica é fator primordial para sua validacao.

Condicao
analitica
definida

Seletividade

Limite de
quantificacdo
Linearidade

Definir os A
parametros eit Parqme@r.os de
para analise aceitabilidade

Precisao

Ensaios de
robustez

Figura 2.6: Fluxograma que esquematiza uma proposta de validacdo de método ou
teste analitico
Fonte: CTISM, adaptado de Leite, 2002

A definicao e validacdo de um método devem obedecer a alguns critérios a
sequir:

Condicao analitica definida — nesse caso deve ser observada a estabilidade
do analito. Um analito instavel ndo é adequado ao método desenvolvido, isso
porque, ao iniciar a analise, os reagentes comecam a reagir com o analito
gue se encontra em determinado estado molecular ou iénico. Se esse estado
muda durante a reacdo quimica, devido a sua instabilidade, somente parte
dele ird reagir, produzindo um falso negativo ou falso positivo.

Seletividade ou especificidade — uma metodologia deve ser seletiva (ou
especifica) para um determinado analito. Isto significa que, ao executar um
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método analitico, o reagente deve agir de forma especifica com relacédo a
espécie quimica que se deseja determinar.

Por exemplo: uma das metodologias para anélise dos teores de fésforo em
agua é a analise espectrofotométrica de fosforo, pelo método da complexacao
do molibdato de amdnio com posterior reducao pelo acido ascoérbico.

Nesse método o molibdato de amonio reage exclusivamente com o fon fosfato,
o que faz dele um método bastante seletivo. Eventualmente, o molibdato
pode reagir com outros ions na agua. Para que este efeito indesejavel nao
aconteca dois procedimentos sao feitos: (1) faz-se o branco, que, nesse caso,
é uma solucao aquosa que tem todos os reagentes menos o analito em ques-
tao; (2) adiciona-se agentes mascarantes, que sao substancias quimicas que
reagem com os interferentes menos com o analito. Dessa forma, a amostra
ou solucao fica livre dos interferentes na analise quimica.

Recuperacao — nesse caso, o procedimento é fazer varias corridas analiti-
cas com concentracoes diferentes. O que deve acontecer é que a razao de
concentracdo dessas varias solucoes devem se alterar de forma linear. Isso
significa que, ao mudar a concentracdo do analito, a recuperacao deve ter
as mesmas caracteristicas em qualquer concentragao.

Limite de quantificacdo — ao se verificar o sinal analitico de varias solucoes de
um mesmo reagente em concentracoes diferentes, é possivel detectar o limite
de quantificacdo do método trabalhado. Nesse caso, as solucdes encontram-se
em concentracdes crescentes e, dessa forma, é possivel detectar se o sinal da
ultima solucao (a solucao mais concentrada) é confiavel. Se sim, Ultima solucao
(a de maior concentracao) é o limite de deteccdo do método, considerado
o limite de quantificacao do método; se o sinal analitico nao é confiavel,
retorna-se ao valor anterior. Se este for confiavel é admitido como limite de
quantificacdo e assim sucessivamente. Uma outra maneira de determinar o
limite de quantificacdo quando o sinal nao for confiavel, consiste em executar
a metodologia novamente com solucdes em outra faixa de concentracao.

Linearidade — quando uma determinada metodologia esta sendo testada,
os padroes analiticos sao lidos de acordo com as varias metodologias dispo-
niveis. Como resultado, obtém-se uma curva de resposta. Uma boa curva
de resposta oferece uma boa linearidade, ou seja, o conjunto dos pontos
resultantes, quando linearizados ddo como resultado um coeficiente de pro-
babilidade muito préximo de 100% (R2 = 1,0). Normalmente uma boa curva
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os resultados sao do tipo 0,999; 0,998; 0,9999, etc., portanto, proximos
de 1,0. Estatisticamente falando, quando feita a regressao linear dos dados
obtidos, o resultado é uma reta que passa por todos os pontos ao mesmo
tempo. Na verdade bem proximo de todos ao mesmo tempo, com a menor
distancia possivel entre os pontos e a reta. Esta reta tem uma equacao que a
rege e um R2 que determina sua precisao.

Precisao — a medida da precisdo é facilmente identificada com a utilizacdo
de técnicas de repetitividade e reprodutividade. Repetitividade pode ser veri-
ficada numa sequéncia com a analise de padroes de concentracoes distintas.
Reprodutividade é verificada analisando-se as médias obtidas das medidas
das concentracées iguais, ou comparando-se precisdo entre essas medidas.

Exatidao — é determinada medindo-se a média de concentracoes de padroes
distintos, quando esse valor da média é préoximo ou igual ao valor tedrico,
diz-se que o método tem boa exatidao.

Robustez — quando desenvolvemos determinada metodologia para uma
analise quimica, ela pode sofrer interferéncia no resultado analitico em fun-
cao da mudanca de equipamento, reagentes, carater do meio, mudanca de
fabricante, etc. Quando isso ocorre, diz-se que o sistema ndo é robusto, por
isso medidas devem ser tomadas para evitar esse tipo de contratempo. Uma
metodologia deve dar resultados precisos mesmo na mudanca das condicdes
analiticas.

Propostas de validagao — propostas de validacdo podem ser feitas durante
a validacdo do método: sugestdes de confiabilidade também séo interessan-
tes, porém qualquer que seja a sugestao havera discussoes. Alguns critérios
deverao ser observados tais como: (1) clareza das medidas, (2) ndo desperdicio
durante as analises (desperdicio de tempo e de dinheiro), (3) busca de dados
intercambiaveis e confiaveis, (4) precisdo e exatidao das medidas.

2.6 Requisitos gerais para a competéncia
de laboratoérios de ensaio e calibracao
— ABNT NBR 17025:2005

A ABNT é o 6rgao responsavel pelo estabelecimento de normas para com-

peténcia de laboratérios de ensaio e calibracdo. Cabe a ela a elaboracao de

normas que servem como requisitos basicos para tal competéncia.
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A norma NBR 17025:2005 regulamenta tais competéncias para laboratoérios
de ensaio e calibracdo. A seguir breves explanacdes a cerca dos itens mais
importantes desta norma.

De modo geral a NBR 17025 se divide basicamente em duas vertentes: (1)
requisitos da dire¢ao; (2) requisitos técnicos. Com relacao aos requisitos da
direcao, a norma os trata de forma mais filoséfica, dando-lhes uma importancia
mais “gerencial”. Ja os requisitos técnicos sao 0s que mais nos interessam.

2.6.1 Requisitos da direcao
Dentre as muitas funcées da direcdo e seus significados, as mais importantes
da NBR 17025 sao:

a) Organizacao
E dever de toda a direcdo o gerenciamento do sistema organizacional do
laboratério.

b) Sistema de gestao

Estabelecer, implementar e manter um sistema de gestdo adequado as ati-
vidades do laboratério. Obviamente o laboratério deve documentar tudo o
gue ocorre em seus dominios, como: politicas, sistemas, programas, procedi-
mentos e instrucdes. Isso para garantir qualidade dos resultados em ensaios
e/ou calibracoes.

c¢) Controle de documentos
O laboratorio deve ter normas, regras e procedimentos para controlar todos
os documentos que fazem parte de seu sistema de gestao.

d) Analise critica de pedidos, propostas e contratos
Um laboratério é um prestador de servicos que deve oferecer algo que satis-
faca o cliente em primeiro lugar.

e) Subcontratos de ensaios e calibra¢oes

Muitas vezes é necessario que um laboratério subcontrate servicos de outros
laboratérios. Isso pode ocorrer por varios motivos, sobrecarga de trabalho,
necessidade de conhecimento extra, incapacidade temporaria.

f) Aquisicao de servicos e suprimentos

Segundo a NBR 17025, o laboratério deve ter uma politica de procedimento
para selecao e compra de servicos e procedimentos usados nos ensaios e cali-
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bracoes. Neste sentido, duas premissas devem ser observadas: a politica deve
estar atenta ao estoque; e a politica também deve observar como, quando
e de que forma essa aquisicao devera ser feita, como serao armazenados os
materiais e reagentes e evitar sobrecarga do almoxarifado. A Figura 2.7 mostra
um esquema de aquisicao de servicos e suprimentos.

Observar nivel
do estoque
Aquisicao :H Armazenamento
:H Estoque ’
Evitar
sobrecarga

Figura 2.7: Esquema para a aquisicao de servicos e suprimentos pela direcao
Fonte: CTISM, adaptado de Leite, 2002

g) Atendimento ao cliente

Com certeza o item mais importante de todos. Sem clientes, a razdo de existir
do laboratério perde o sentido. Segundo a NBR 17025:2005 “o laboratério
deve estar disposto a cooperar com os clientes ou com seus representantes,
para esclarecer o pedido do cliente e para monitorar o desempenho do labo-
ratorio em relacao ao trabalho realizado”. E importante observar que, para
atender a tal item o laboratério deve assegurar confidencialidade em relacao
a outros clientes.

h) Reclamacoes

De acordo com a NBR 17025 “o laboratério deve ter uma politica e procedi-
mento para solucionar as reclamacdes recebidas de clientes ou de outras par-
tes”, conforme apresenta a Figura 2.8. H4 um ditado que diz que um cliente
satisfeito vale por outros cinco; um cliente insatisfeito vale por 50.
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feedback

E um termo em inglés

para representar a acao de

dar o retorno ao cliente ou
fornecedores. Neste caso, feita a
reclamacao no final do processo
corretivo o cliente toma ciéncia
por parte da empresa como e

quando o problema foi resolvido.

Reclamacao
do cliente

Registro
Investigacao

Causa

1

[ Feedback 1| AG30
corretiva

Figura 2.8: Organograma para atendimento ao cliente com feedback na etapa final
Fonte: CTISM, adaptado de Leite, 2002

i) Melhoria

Qualidade nao é simplesmente alcancar as medidas desejadas, mas sim objeti-
var sempre o continuo melhoramento de algo. Nesse sentido, a NBR 17025 diz
que “o laboratério deve aprimorar continuamente a eficacia do seu sistema de
gestao por meio do uso da politica da qualidade”. Logo, varias acoes podem
ser tomadas, tais como: andlise de causas, agdes corretivas, monitoramento,
auditorias adicionais, andalise critica da direcao, etc.

2.6.2 Requisitos técnicos

De modo geral diversos fatores determinam a correcdo e a confiabilidade de
um método em andlise quimica, de um ensaio ou calibracdo em um labora-
toério. Dentre estes fatores ha contribuicoes de:

a) Fatores humanos.

b) Acomodacoes e condicoes ambientais.

c) Métodos de ensaio, calibracdo e validacdo de métodos.

d) Equipamentos.
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e) Rastreabilidade da medicéo.
f) Amostragem.
g) Manuseio de itens de ensaio e calibragao.

a) Fatores humanos

Nesse caso, estamos falando especificamente de quem trabalha no laboratério.
Segundo NBR 17025 “a direcao do laboratério deve assegurar a competén-
cia de todos que operam equipamentos especificos, realizam ensaios e/ou
calibracoes, avaliam resultados e assinam relatérios de ensaio e certificados
de calibracdo”. Pessoas responsaveis pela operacdo de equipamentos espe-
cificos, para validacao de métodos, que realizam ensaios e calibracdes muito
especificas ou cujo objetivo é a certificacdo, calibracao ou validacdo devem
ser qualificados, pois somente assim é que o método terad confiabilidade e o
laboratério podera emitir laudos validos e confiaveis. A Figura 2.9 mostra o
tripé que mantém a manutencao da qualidade e certificacdo do corpo técnico.

:{> Competéncia

Corpo técnico

ualificagao
ou pessoal Q ¢

:Q Capacitagao

Figura 2.9: Tripé que mantém a manutencao da qualidade e certificacao do corpo técnico
Fonte: CTISM, adaptado de Leite, 2002

b) Acomodacoes e condi¢oes ambientais

Quando um laboratorista realiza um ensaio ou calibracdo, é necessario que
condi¢cdes minimas, em termos fisicos e ambientais, sejam satisfeitas: lumi-
nosidade do laboratério, fontes de energia adequadas, ergonomia e layout
adequado as condicdes estruturais do laboratério.

c¢) Métodos de ensaio, calibracao e validacao de métodos

Segundo a NBR 17025:2005 “o laboratério deve utilizar métodos e proce-
dimentos apropriados para todos os ensaios e/ou calibracoées dentro do seu
escopo”.
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Cada método é muito especifico, cada método possui suas particularidades e
peculiaridades. Cada analise é feita de uma forma e jeito diferentes, que variam
segundo o analito em questdo, a forma de amostragem, transporte, arma-
zenagem, equipamento disponivel, processadores de dados disponiveis, etc.

Para cada método o laboratério deve utilizar procedimentos e ensaios proprios
da metodologia adotada ou escolhida.

d) Equipamentos

A NBR 17025:2005 diz que “o laboratério deve ser aparelhado com todos
0Ss equipamentos para amostragem, medicao e ensaio requeridos para o
desempenho correto dos ensaios e/ou calibracdes (incluindo a amostragem,
preparacao dos itens de ensaios e/ou calibracao, processamento e analise dos
dados de ensaio e/ou calibracao)”.

De preferéncia esses dados devem ser registrados em livro de registros, que
deve conter quaisquer danos de qualquer natureza, mau funcionamento,
modificacées ou reparos no equipamento. Equipamentos de laboratério neces-
sitam de determinados itens de controle imprescindiveis para sua correta
operacao (Figura 2.10).

Nome do
equipamento
ou item
Verificacao de Nome do
especificagoes fabricante
7N
Plano de D Localizacao
7
Informacoes

Instrucdes do
fabricante

sobre calibracoes

Figura 2.10: Esquema de controle em um equipamento de laboratério

Fonte: CTISM, adaptado de Leite, 2002

e) Rastreabilidade da medicao

Dizer que uma medicao pode ser rastreada, € 0 mesmo que dizer que se pode
identificar onde ocorreu um erro de método, calibracao ou validacado quando
ele acontece. Isso s6 é possivel se determinados requisitos forem atendidos:
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e (Calibracao.

e Ensaio.

e Padroes de referéncia.

e Materiais de referéncia.

e Verificacbes intermediarias.

e Transporte e armazenamento.

‘ Calibracao ’
Transporte e Eneaio
armazenamento
A PN
Quesitos
rastreaveis
Verificagoes Padroes de
intermediarias referéncia
Materiais de
referéncia

Figura 2.11: Esquema de rastreabilidade em uma medicao e/ou ensaio
Fonte: CTISM, adaptado de Leite, 2002

Resumo

Estudaram-se nessa aula: (1) a certificacdo de qualidade e calibracao e (2) os
requisitos gerais para competéncia de laboratérios e validacado de métodos,
bem como as competéncias para os laboratérios de ensaio e calibracdo. Numa
segunda parte a exposicdo da Norma Brasileira NBR 17025 de 2005, que
discorre justamente sobre normas elaboradas pela Associacao Brasileira de
Normas Técnicas, a ABNT, sobre requisitos para competéncias de laboratorios.
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Atividades de aprendizagem
1. Comente a importancia da certificacdo da qualidade.

2. Dé trés exemplos de certificacdo de qualidade I1SO.
3. O que se deve entender por interdisciplinaridade?
4. Defina com suas palavras o que é “Boas Praticas de Laboratério” (BPL).

5. Em uma indUstria de alcool e actcar, os métodos usados pelo laboratério
devem ser validados?

6. Quais sao os tipos de requisitos para competéncia de laboratérios de ensaio
e calibracao?
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Aula 3 - Equipamentos e operacoes
unitarias em laboratério

Objetivos
Conhecer e interpretar manuais de equipamentos.

Reconhecer e dominar o funcionamento dos principais equipa-
mentos de um laboratério de quimica.

Conhecer os fundamentos das principais operacées unitarias em
laboratérios e em industria.

Conhecer aplicacoes bésicas de transferéncia de massa, calor e
movimento.

3.1 Principais elementos de um manual de
equipamento

Em laboratério é comum o uso de instrumentos para medidas das propriedades

quimicas e fisicas de determinada amostra. £ a chamada anélise instrumental.

Para que essas analises possam ser realizadas, o uso de equipamentos espe-

cificos comumente utilizados em Quimica Analitica é imprescindivel.

Os principios que norteiam o funcionamento dos equipamentos, de medidas
ou processamento, em um laboratério sdo basicamente os mesmos para as
varias marcas que medem um mesmo parametro. Nesse sentido, existem dois
tipos de equipamentos para analise: (1) os equipamentos analdgicos e (2) os
equipamentos digitais.

Para qualquer dos casos é importante o dominio e a capacidade de interpre-
tacdo das informacdes contidas nos manuais. O manual é um guia rapido que
esquematiza as principais informacdes pertinentes ao modo como funcionam
equipamentos ou instrumentos. Um manual com informacoes insuficientes,
mal especificadas ou incompletas, inviabiliza o uso e a operacao imediatos
do equipamento.
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3.1.1 Itens basicos e indispensaveis em um manual

Identificacdo da marca e modelo.
e Instrucoes de seguranca no armazenamento, operacao e manuseio.
e [ndice ou sumério.

e Desenho das principais partes do equipamento, como: teclas, display,
entradas, saidas, etc.

e Modo de instalacao.

e Modo operacional.

¢ Informacoes adicionais.

e Guia rapido de solucdes de problemas mais comuns.

e Especificacoes técnicas (fonte de energia, consumo, comprimento de
onda, acessorios, etc.).

¢ Instrucoes de garantia.

e |ocais de assisténcia técnica.

3.2 O caderno de laboratério

A medida que a quantidade de parametros aumenta, bem como a quantidade
de amostras, o numero de informacdes também aumenta na mesma propor-
cao, o que dificulta a memorizacao de informacoes assim como anotacao dos
resultados e detalhes da amostragem e analise.

Os dados nao podem ser anotados em qualquer lugar nem descartados apés
a andlise. Para tanto, o caderno de anotacoes (ou caderno de laboratério) é
importante nos trabalhos de laboratério e coleta de amostras (em campo ou
em laboratorio).

Segundo Skoog et al (2006) o caderno de laboratério é utilizado para o
registro de medidas e observacoes a cerca de uma analise, ele é necessario
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também para atualizacdo de informacdes e prova de resultados analiticos.
Suas paginas devem ser numeradas consecutivamente, de preferéncia a mao,
antes de qualquer registro.

O caderno de laboratorio serve ndo apenas para anotacao imediata de dados
como para registro permanente de resultados anteriores. Desse modo, se o
analista por algum momento tiver divida com relacao ao valor de um parame-
tro fisico-quimico ou com relacdo a metodologia de andlise, podera recorrer
ao caderno para eliminar suas duvidas.

Para a manutencdo do caderno de laboratério, Skoog et al (2006) da as
seguintes dicas:

e O analista deve registrar todos os dados e observacoes a caneta direta-
mente no caderno.

e Qualquer registro deve ser antecedido de um cabecalho ou legenda.

e (ada registro deve ter uma data.

e Um registro ou informacgao incorretas nunca devem ser apagados ou
modificados. Para qualquer alteracao de dado incorreto, deve-se risca-lo
com uma linha horizontal Unica e colocar a informacao correta o mais
proximamente possivel.

e Jamais se deve remover nenhuma pagina do caderno de laboratério.

No caderno de laboratorio é comum anotarem-se dados como (SKOOG, 2006):

Titulo do experimento.

e Enunciado resumido dos principios da analise.

e Resumo completo de dados de procedimentos executados na analise
(por exemplo: dados de pesagem, transferéncia de volume, resposta ins-
trumental, etc.).

e Comentario sobre o melhor valor de resultado e sua precisao.

e Equacdes sobre as principais reacoes, etc.
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3.3 Principais equipamentos de um
laboratodrio e principios de
funcionamento

Os equipamentos de um laboratério de analises fisico-quimicas ou biolégicas

vao, desde a mais simples vidraria até os equipamentos mais modernos e

caros como os de ressonancia magnética nuclear.

Os aparatos de laboratério para analises podem executar medidas presentes em
dominios: elétricos e ndo elétricos. Quando uma caracteristica fisica-quimica
(dominio nado elétrico) é medida, e suas propriedades convertidas em um
sinal elétrico, dizemos que ha uma interconversao de dominios em que uma
caracteristica de dominio nao elétrico é convertida em uma caracteristica de
dominio elétrico.

Exemplo

Uma cubeta contendo uma solucdo de sulfato de cobre de coloracao azul é
colocada na camara de leitura de um espectrofotdmetro, no interior desse
espaco uma luz é emitida por uma fonte de energia (que pode ser uma lam-
pada de deutério). Essa luz incide e atravessa a solucdo colorida de sulfato
de cobre e chega a um detector, que converte a intensidade da luz captada
em um sinal elétrico. Neste caso a solucao colorida de sulfato de cobre esta
dentro de um dominio nao elétrico, e a luz captada pelo detector do aparelho
e sua conversao em sinal elétrico esta dentro de um dominio elétrico.

Os principios de funcionamento dos equipamentos de laboratério sdo baseados
nas propriedades fisicas e quimicas da matéria, e é nessas propriedades que 0s
métodos instrumentais se baseiam. O Quadro 3.1 apresenta as propriedades
fisicas e quimicas que séo comumente utilizadas pelos métodos instrumentais.

Quadro 3.1: Propriedades fisicas e quimicas empregadas pelos métodos

instrumentais
Propriedades caracteristicas Métodos instrumentais

Espectroscopia de emissao, fluorescéncia, fosforescéncia e luminescéncia

Emisséo de radiacao ) i .
¢ (raios X, UV, visivel, eletronica, etc.).

Espectrofotometria e fotometria, espectroscopia fotoacUstica, ressonancia

Absorcéo de radiacdo . ) . ) .
nuclear magnética e espectroscopia de ressonancia de spin eletronico.

Espalhamento de radiacao Turbidimetria, nefelometria, espectroscopia Raman.
Refracéo de radiacao Refratometria, interferometria.

Difragdo de radiacdo Métodos de difracdo de raios X e de elétrons.

Rotacéo de radiagao Polarimetria, dispersao optica rotatéria, dicroismo circular.
Potencial elétrico Potenciometria, cronopotenciometria.
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Propriedades caracteristicas Métodos instrumentais

Carga elétrica Coulometria.

Corrente elétrica Amperometria, polarografia.
Resisténcia elétrica Condutometria.

Massa Gravimetria (microbalanca de quartzo).
Razdo massal/carga Espectrometria de massas.

Velocidade de reacao Métodos cinéticos.

Gravimetria e titulometria térmicas, calorimetria diferencial de varredura,

Caracteristicas térmicas e : i o o
andlise térmica diferencial, métodos condutométricos térmicos.

Radioatividade Métodos de ativacéo e de diluico isotopica.

Fonte: Holler et al, 2009

Por causa dessas caracteristicas fisicas e quimicas, os instrumentos e equipa-
mentos de laboratério sao criados e desenvolvidos. O Quadro 3.2 apresenta
alguns dos principais instrumentos utilizados rotineiramente em laboratérios
de analises fisico-quimicas e biolégicas, neste quadro os instrumentos estdao
dentro do dominio de dados elétricos.

Obviamente, os laboratérios também trabalham com equipamentos cujo
dominio de dados sao nao-elétricos, tais como as buretas, pipetas, refrato-
metro analdgico, etc. Normalmente os métodos classicos de analises sao de
dominio ndo elétrico, onde os elementos de informacao sao as propriedades
fisico-quimicas, posicao do ponteiro e escala de medida do instrumento.

Quadro 3.2: Alguns exemplos de componentes de instrumentos

Instrumento Fonte de energia Informacéo analitica

Fotémetro Ldmpada de tungsténio Feixe de luz atenuado

Espectrometro de emissao atémica Plasma induzido por acoplamento Radiagdo UV ou visivel

Coulémetro Fonte de corrente continua Ca.rga requeridf'a para reduzir ou
oxidar um analito

pHmetro Amostra/eletrodo de vidro Atividade do ion hidrogénio

Espectrémetro de massas Fonte de ions Razdo massa/carga

g;;iggg;:ljhg:;:sa com Chama Concentracdo de fons vs tempo

Turbidimetro Ldmpada de tungsténio Feixe de luz espalhado (ou desviado)

Fonte: Holler et al, 2009

Obviamente existem outras dezenas de equipamentos em laboratérios, cujos
principios de funcionamento e dominio de dados sao muito semelhantes a esses.
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3.3.1 Principios de funcionamento de alguns
equipamentos de laboratério

3.3.1.1 Balanca analitica e semianalitica

As primeiras balancas se assemelhavam a dois pratos pendurados nas extre-

midades de uma haste, como na Figura 3.1. A balanca é um instrumento de

medida que é utilizado para medir a massa dos corpos. Logo, é incorreto dizer

que se esta pesando um objeto. Na verdade, o que a balanca faz é medir a

massa de um determinado corpo, o que nao impede que, de posse do valor

da massa de um corpo, possa se calcular o valor do peso do corpo através

da Equacao 3.1.

P=mxg

Onde: m é a massa do corpo
g é a aceleracao da gravidade

Figura 3.1: Balanca de dois pratos, note a simplicidade das primeiras balancas

Fonte: http://pt.wikipedia.org/wiki/Ficheiro:Kr%C3%A1sna_H%C3%B4rka_43.JPG

A unidade para massa no Sistema Internacional de Unidades, SI, é o kg (kilo-
grama). E a unidade de Peso é o N (Newton) ou kgf (kilograma forca). As
balancas antigas davam o valor da massa por comparacao, ou seja, colocava-se
um objeto de peso conhecido numa extremidade e na outra extremidade
colocava-se o objeto de que se desejava saber o valor da massa, e, por com-
paracao, a massa do objeto era determinada.
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Hoje, as modernas balancas usam dispositivos eletrénicos para medicao, onde
se encontram circuitos integrados, microprocessadores, etc.

Em um laboratério de quimica, a balanca se destina a pesagem de:

e Reagentes para preparo de solucoes.

e Amostras para analise quimica.

e Objetos cujos valores das massas devem ser exatamente conhecidos.

A operacao unitdria utilizada no uso da balanca é a transferéncia de massa.
Isso significa que, para que a operacao seja bem realizada, a transferéncia
deve ser quantitativa, ou seja, toda massa contida em um objeto deve ser
100% transferida para o prato da balanca para que se meca a massa desejada.

3.3.1.2 Maneiras de se classificar balancas
Classificam-se as balancas pelo dispositivo de funcionamento.

a) Classificacao quanto ao tipo de balanca utilizada

As balancas sao classificadas de acordo com sua precisdo, que vai desde uma
precisdo pequena, em balancas mais rusticas, até alta precisao em balancas
analiticas, que podem chegar a medir massas com até 6 casas decimais de
precisao, veja na Figura 3.2 uma balanca analitica de precisdo. Quanto ao
tipo, as balancas sao classificadas em:

Analiticas — sao balangas de extrema precisao, destinadas a medicao de massas
sob condicdes ambientais especificas onde todas as condicoes de medicao sao
controladas: ventilacao, umidade, estabilidade de rede elétrica, vibracdo. Sao
balancas que normalmente medem quantidades muito pequenas de massas.

Semianaliticas — sdo balancas de precisao, porém, menor do que as analiti-
cas. Normalmente esse tipo de balanca tem 3 casas decimais de precisao, ao
contrario das analiticas que possuem 4 ou mais casas decimais.

De precisao — sdo balancas com boa precisdo, normalmente tem 2 casas
decimais. Sdo menos precisas do que as balancas analiticas. Possui uma capa-
cidade liquida de pesagem maior do que as balancas analiticas na maioria
dos casos. Isso significa que este tipo de balanca mede maior quantidade de
massa do que as balancas analiticas, porém com menor precisao.
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Industriais — sdo balancas destinadas a medicao de cargas muito pesadas,
tais como balancas em linha de producao.

Rodovidrias — sdo balancas destinadas a medicao da massa de veiculos em
transito, tais como aquelas encontradas nos postos da Policia Rodoviaria. Sao
balancas feitas para medir grandes quantidades de massas.

Em laboratérios e nas industrias farmacéuticas € mais comum o uso das
balancas analiticas, semianaliticas e de precisao (Figura 3.2).

Figura 3.2: Balanca analitica de precisao

Fonte: http://pt.wikipedia.org/wiki/Ficheiro:Balance-NaCl-1mol.jpg

b) Classificacdo pelo dispositivo de funcionamento

Quanto ao principio e aos dispositivos de funcionamento, as balancas podem
ser classificadas como:

Mecanicas — este tipo de balanca tem dispositivos de funcionamento com
elementos totalmente mecanicos. Nesse caso, a interface de medida normal-
mente é analdgica e o acionamento e deslocamento de carga na balanca sao
totalmente mecanicos, ou seja, sem dispositivos eletrénicos ou elétricos. Sao
dispositivos mecanicos dessas balancas: molas, cabos tensores, hastes rigidas,
componentes hidraulicos, pneumaticos etc.

Eletronicas — os dispositivos de acionamento, deslocamento, medida e inter-

face de leitura sao constituidos por elementos eletrénicos. Fazem parte destes
elementos: células de carga, circuitos integrados, microprocessadores, etc.
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Hibridas — neste caso, temos balancas cujos elementos de funcionamento
sdo um misto de componentes eletrénicos e mecanicos.

c¢) Como funciona uma balanca analitica eletrénica?

1° passo — a massa a ser medida deve ser colhida com a ajuda de uma espa-
tula, normalmente feita de aco inoxidavel, e cuidadosamente colocada em
um béquer ou vidro de relégio ja posicionado e tarado na balanca. Se for
um objeto soélido (como um cadinho ou béquer, por exemplo), este deve ser
colocado sobre o prato da balanca com ajuda de uma pinca.

2° passo — se um reagente estiver sendo medido, deve ser colocado até que
0 peso desejado seja visualizado no display da balanca. A massa de reagente
deve ser colocada vagarosamente para que se dé o tempo necessario para
a célula de carga atingir a compressao correspondente a massa do reagente
gue se esta medindo.

3° passo — o sinal elétrico produzido pela compressao exercida no prato da
balanca é enviado a um microprocessador que o interpreta.

4° passo — 0 microprocessador envia a leitura a um display (mostrador) que
exibe a massa calculada pelo equipamento.

Todo objeto que é medido no ar atmosférico desloca uma determinada quan-
tidade de ar que é conhecida como empuxo. Quando isso ocorre a massa
aparente do objeto é menor que a massa real de uma quantidade igual a
massa do ar deslocado. Como entdo medir a massa de um objeto sem a
interferéncia do ar? A massa real de um objeto ou reagente é a massa medida
no vacuo. A Equacao 3.2 mostra uma férmula simples para correcao dessa
interferéncia, se nao for medida no vacuo.

Onde: m é a massa
m' é a massa aparente
d, é a massa especifica do ar
d., € a massa especifica dos pesos
d é a massa especifica do objeto a ser pesado
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3.3.2 Centrifugas

Uma operacdo unitaria muito comum em laboratério é a separacao fisica
de uma mistura heterogénea onde se separa uma fase sélida de uma fase
liquida. O equipamento de laboratério utilizado para isso sao as centrifugas.

O principio de funcionamento é simples: coloca-se a mistura de que se deseja
separar a fase sélida da liquida em pequenos tubos, normalmente de plastico
dispostos nas extremidades de um braco fixo em uma haste central. Os tubos
devem ser colocados com o mesmo peso nas posicoes opostas das hastes
para evitar vibracdo excessiva da haste central e quebra do equipamento.
Apobs o posicionamento dos tubos nas hastes, o analista ajusta a velocidade
de rotacao da haste na velocidade desejada e liga 0 equipamento que comeca
a girar junto com os tubos fixados.

A forca centrifuga exercida pelo movimento rotacional do equipamento forca
a fase soélida a se depositar no fundo dos tubos de plastico. Dessa forma a
fase sélida se separa da liquida e entdo o analista verte o tubo e coleta a fase
liquida, que normalmente é o que interessa ao operador. Em quimica este tipo
de equipamento é muito utilizado apds operacdes de precipitacdo quimica
conduzida em laboratério, nas aulas de quimica analitica. A operacao unitaria
gue baseia o funcionamento das centrifugas é a transferéncia de movimento
com precipitacao da fase mais pesada (sélida na maior parte dos casos).

As Figuras 3.3a e 3.3b mostram alguns modelos de centrifugas existentes
no mercado.
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Figura 3.3: (a) Modelo comum de centrifuga e (b) modelo mais moderno de centrifuga
Fonte: (a) autores
(b) http://bifi.es/infrastructures/biochemistry/img/centrifuga_placas.jpg
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3.3.3 Fornos, estufas e muflas

Muitas das operacoes feitas em laboratério sdo conduzidas a quente. Para isso
utiliza-se equipamentos especificos chamados fornos e muflas. Seu principio
de funcionamento baseia-se na transferéncia de calor, onde normalmente é
produzido por resisténcias elétricas. E comum em laboratérios fornos a gés
e elétricos. As muflas em especial alcancam grandes temperaturas, e sdo
utilizadas para fusdo ou aquecimento em alta temperatura. Os fornos nor-
malmente alcancam temperaturas menores e sao utilizados para remocao de
teor de umidade na superficie dos materiais.

As estufas normalmente trabalham com temperaturas bem mais baixas que
os fornos e muflas e, na maioria das vezes, sao utilizados para analises micro-
bioldgicas onde as temperaturas tem que ser controladas com mais rigor.

Ha um tipo especial de forno, chamado forno de grafita. £ utilizado na
espectroscopia atdbmica. Seu principio de funcionamento baseia-se no aque-
cimento elétrico para atomizacao de amostras na emissao atémica. Esses
fornos podem alcancar temperaturas que variam de 90 a 2550°C, trabalham
com uma atmosfera inerte de argdnio (Ar) para evitar a oxidacao da grafita a
alta temperatura. Podem ser utilizados para analise de ferro em amostras. Ha
fornos de grafita que possuem apenas 38 mm de comprimento. Ha grandes
fornos com varios litros de capacidade até estes pequenos fornos de grafita
de apenas 38 mm. A Figura 3.4 mostra um forno de grafita.

b)

Sensor de Temperatura

Porta Amostra

Anel de Vedagao
de Grafite

Refrigeracdo e} O 7o) o] Tubo de Grafite

Quartzo

Cilindro
de Contato
de Grafite

Fluxo Interno de Gas Fluxo Externo de Gas
I I

Figura 3.4: (a) Um forno de grafita comercial, (b) uma figura esquematica de como
funciona um forno de grafita e (c) forno de grafita propriamente dito
Fonte: (a) http://www.comcap.uem.br/img/foto/CAM/06.jpg

(b) http:/Awww.scielo.br/img/fbpe/ce/v47n303/6593f2.gif

(c) http://www.plasmatronics.com.br/images/Forno_grafite.jpg
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3.3.4 Dessecador

Em muitas analises quimicas, reagentes ou precipitados sao secos em estufa a
110°C para eliminar a umidade superficial (alguns produtos quimicos podem
precisar de outras temperaturas). Apés essa operacao é necessario manter o
material protegido da umidade ambiente. Para isso utilizamos um equipamento
muito comum em laboratério chamado dessecador.

O dessecador é um recipiente, normalmente de vidro, fechado hermeticamente
com um rebaixo no fundo onde se apoia um prato de porcelana perfurado.
Abaixo do prato de porcelana é colocado um agente de secagem conhecido
como dessecante. A alguns dessecadores pode ser adaptado um sistema de
vacuo de modo que ele se torne mais eficiente. Para manter o equipamento
fechado hermeticamente a tampa é engraxada com vaselina.

O funcionamento dos dessecadores baseia-se na transferéncia de massa por
adsorcao, em que ha a passagem de uma massa de agua da atmosfera e do
material contido no dessacador para o agente dessecante. O Quadro 3.3 traz
os valores de eficiéncia de alguns agentes dessecantes.

Quadro 3.3: Eficiéncia de agentes dessecantes

Agente Formula Agua residual na atmosfera (ug de H,0/L)
Perclorato de magnésio anidro Mg(ClO4), 0,2
“"Anidrona” Mg(ClO4);.1-1,5H,0 1,5
Oxido de bério Ba0 2,8
Alumina Al,03 2,9
Pentéxido de fosforo P;0s 3.6
Sulfato de calcio (Drierita) CaS0, 67
Silica gel Si0, 70

Fonte: Harris, 2008

3.3.5 Vidrarias usadas em laboratdrios de quimica
Nas varias operacoes unitarias realizadas em um laboratério de quimica, utili-
zamos varios tipos de vidrarias e acessorios, onde é importante entendermos
0s principios que norteiam o seu funcionamento.

As vidrarias mais utilizadas e mais importantes nos laboratérios de quimica sao:

a) Baldes volumétricos.

b) Pipetas volumétricas e graduadas.
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c) Erlenmeyers.

d) Provetas.

e) Béquers.

f) Cadinhos.

g) Capsula de porcelana.
h) Condensador.

i) Almofariz com pistilo.
j) Balao de fundo redondo.
k) Tubo de ensaio.

I) Kitassato.

m) Funil de separacao, etc.

Em funcdo da importancia destas vidrarias em laboratério, e na sua extensa
utilizacao, descreveremos sucintamente cada uma delas, em relacao as ope-
racoes unitarias a que servem e processos quimicos em que sao utilizadas.

3.3.5.1 Descricao das vidrarias

a) Baloes volumétricos

Baldes volumétricos (Figura 3.5) sdo equipamentos de laboratério destinados
ao preparo de solucdes. Sao calibrados de modo a conter determinado volume
de solucdo a 20°C. Sua silhueta em forma de uma garrafa com um grande
gargalo permite a marcacao de um traco de afericdo no préprio gargalo, onde
0 menisco do liquido que ele contém deve ser observado. A operacao unitaria
gue norteia a utilizacdo dos baldes volumétricos é a transferéncia de massa
no preparo de solucdes, no caso da utilizacao de baldes de vidro, deve-se
perceber o processo de adsorcao de tracos de substancias quimicas em suas
paredes internas.

A maioria dos bal6es sdo calibrados e gravados com uma identificacdo do

tipo TC 20°C, o que significa que o balao foi calibrado para conter o volume
da solucdo quando a temperatura for de 20°C.
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TC significa: To Contain.
Marcar vidrarias destinadas para
avolumar e conter determinado
volume.

TD significa: To Delivery.
Marcar vidrarias destinadas
para transferir determinadas
quantidades de liquidos.




traco

Quantidade suficientemente
pequena mas possivel de ser
determinada.

e-Tec Brasil

Os baldes podem ser construidos em vidro ou plastico. A escolha do material
vai depender da necessidade do experimento a ser realizado. Pela caracte-
ristica do vidro em adsorver tracos de substancias quimicas, dependendo da
analise que se vai executar utilizam-se baldes de polipropileno. Este tipo de
baldo é projetado para andlise de tracos (concentracdes de partes por bilhdo).
Outra situacao em que se usam os baldes de polipropileno ao invés de vidro
é quando se trabalha com preparo de solucdes de 4cido fluoridrico que ataca
o vidro de forma severa.

Figura 3.5: Baloes volumétricos de varios volumes

Fonte: http:/static.infoescola.com/wp-content/uploads/2010/06/balac-volumetrico.jpg

b) Pipetas volumétricas e graduadas

Pipetas (Figura 3.6) sao tubos longos, construidos normalmente em vidro,
utilizados para transferir volumes conhecidos de liquidos. Ha dois tipos de
pipetas: as volumétricas e as graduadas.

Nas pipetas volumétricas, um volume fixo de liquido é transferido, nas pipetas
graduadas um volume variavel de liquidos é transferido. A ultima gota de
liquido que fica na ponta da pipeta, quando o liquido é inteiramente trans-
ferido nao deve ser drenada e, portanto, ndo deve ser soprada.

As pipetas sao normalmente construidas de vidro. Nelas é gravado a sigla TD
que significa “To Delivery”, do inglés “Para Transferir”. As pipetas de Classe A
sa0 as mais precisas, assim como 0s baldes volumétricos. Existem pipetas de
polipropileno que sao utilizadas quando se deseja trabalhar com quantidades
traco, ou quando o liquido que se vai transferir ndo for compativel com o
vidro (normalmente o acido fluoridrico).
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Hoje ha pipetas automaticas ou micropipetas ajustaveis extremamente precisas
e com excelente qualidade. Entretanto, seu alto custo deve ser avaliado pelo
analista com relacdo a sua viabilidade de uso nas analises quimicas.

_—

Figura 3.6: Pipetas (a) graduada e (b) volumétrica

Fonte: (a) http://www.vidrado.com/wp-content/uploads/2010/08/PIPETA_GRADUADA.jpg
(b) http://www.carvalhaes.net/trunforsite/_resources/_upload/_produto/184.050_pipeta-volumetrica-classe-a-esg-total-
1-traco-cap-50ml_1301450753.jpg

c) Erlenmeyers

Os erlenmeyers (Figura 3.7) sao utilizados em titulacbes, aquecimento de
liquidos e para dissolver substancias e proceder reacdes entre solucbes. Sao
normalmente construidos em vidro de borossilicato. Possuem volumes variados
gue podem ir de 125 mL até 2000 mL. Seu formato conico permite que a
titulacdo seja feita sem perda de massa, o que torna a titulacao precisa. Nao
possuem precisdo, na verdade, os erlenmeyers nao sao feitos para conter
nem para transferir volumes, eles somente processam reacdes quimicas e
aguecimentos em experimentos.

Figura 3.7: Erlenmeyers de tamanhos variados
Fonte: http://cervejartesanal.com/images/erlenmeyer%20500%20ml.jpg
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d) Provetas

Servem para medir e transferir volumes de liquidos. Ndo possuem grande
precisao. Sdo normalmente feitas em vidro e ndo podem ser aquecidas. Ha
também provetas de plastico (polipropileno) para conter volumes de liquidos
gue normalmente atacariam o vidro, tais como solucdes fortes de NaOH ou
de &cido fluoridrico. Veja na Figura 3.8 provetas de varios tamanhos.

Figura 3.8: Provetas de tamanhos e formatos variados

Fonte: http://www.mocho.pt/local/local/imagens/quimica/laboratorio/provetas.jpg

e) Béquers

Sao utilizados para fazer reacoes entre solucdes, dissolver substancias sélidas,
efetuar reacoes de precipitacao e aquecer liquidos. Podem ser aquecidos sobre
a tela de amianto. Sdo normalmente construidos em vidro de borossilicato,
mas podemos encontrar béquers de polipropileno para conduzir reacées ou
conter liquidos que atacam severamente o vidro ou para conduzir reacoes
em quantidades traco.

E notavel a quantidade de operacoes unitarias e processos quimicos que podem

ser conduzidos com frasco tao simples como o béquer (Figura 3.9). Podemos
dizer que esta vidraria € uma das mais versateis de um laboratério de quimica.
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Figura 3.9: Béquer de vidro
Fonte: http://www.casaamericana.com.br/images/Bequer%201%201t%20VICII.JPG

f) Cadinhos

Sao recipientes, geralmente de porcelana, utilizados para aquecer substancias
a seco, com grande intensidade, por isso podem ser levados diretamente ao
bico de bunsen ou a mufla. Os cadinhos podem ser feitos de platina ou de
platina e ouro. Esse tipo de cadinho é utilizado quando se quer conduzir uma
fusdo ou aquecimento em recipiente inerte, ou seja, que nao sofra oxidacao
nem ataque quimico pela substancia que se esta aquecendo. E caro e seu uso
deve ser comedido. Os cadinhos (Figura 3.10) possuem, em geral, formato
aproximadamente conico com fundo menor que a abertura na parte superior,
diferentemente do erlenmeyer. Alguns cadinhos podem possuir tampa.

Figura 3.10: Cadinhos de (a) ouro e platina, (b) platina e (c) porcelana
Fonte: (a) http://img.alibaba.com/photo/108833020/Platinum_Crucible.jpg

(b) http://pt.exportpages.com/picture/1c347c71-5b4c-41f5-a7d6-c65a4258e080.jpg

(c) http://www.casaamericana.com.br/images/Cadinho%20porc%2070%20mI%20VICIL.JPG
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g) Capsulas de porcelana

Peca de porcelana usada para evaporar liquidos de solucbes, e na operacao
de transferéncia de calor. Normalmente utilizada para transformar sélidos em
liquidos, e soélidos totais (Figura 3.11).

Figura 3.11: Capsula de porcelana
Fonte: http://www.carvalhaes.net/trunfo/site/_resources/_upload/_produto/355.070_capsula-de-evaporacao-em-porc-
-50ml-diam-70mm_1301443697.jpg

h) Condensador

Utilizado na destilacao, serve para condensar vapores gerados pelo aque-
cimento de liquidos. Sdo construidos em vidro de borossilicato e possuem
formatos variados. Ha quatro tipos de condensadores:

Condensador de Liebig ou de tubo reto (Figura 3.12) — utilizado para des-
tilacoes simples onde o ponto de ebulicao dos liquidos que se quer separar
deve ser bem diferente, ou é utilizado para separar misturas homogéneas de
solidos e liquidos, tal como cloreto de sddio e agua. Separacoes de liquidos
como o alcool e 4gua ndo sao possiveis por este tipo de condensador, por
causa dos pontos de ebulicdo do alcool e da agua que sao muito proximos.

Figura 3.12: Condensador de Liebig
Fonte: http://www.casaamericana.com.br/images/CONDENSADOR%20RET0%20COM%202%20JUNTAS.JPG
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Condensador de Friedrich ou helicoidal — este tipo de condensador é
bastante eficiente, se comparado ao condensador de Liebig. A condensacdo
é mais eficiente pela area de superficie mais eficaz, por causa de seu formato
espiralado que permite o resfriamento nao s6 pela agua de resfriamento, mas
também pela parede interior da carcaca cilindrica. A Figura 3.13 apresenta o
esquema interno desse tipo de condensador.

f§

Figura 3.13: Condensador de Friedrich
Fonte: http://upload.wikimedia.org/wikipedia/commons/a/a3/Friedrich_condenser.png

Condensador Alihn ou de bolas (Figura 3.14) — utilizado para condensacao
em refluxo (destilacdo em refluxo continuo).

Figura 3.14: Condensador de Alihn ou de bolas
Fonte: http://www.casaamericana.com.br/images/CONDESADOR%20BOLA%20COM%202%20JUNTAS.JPG
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Condensador de Vigreux ou de coluna de fracionamento — este tipo de
condensador (Figura 3.15) possui uma série de recortes internos que apontam
para o centro da coluna, aumentando assim sua area de superficie e a efi-
ciéncia na destilacao. Esse tipo de condensador, ao contrario do condensador
de Liebig, permite a separacao de liquidos com ponto de ebulicao préoximo,
como o da agua e o do alcool. Por causa de sua complexidade, este tipo de
condensador costuma ser mais caro.

Figura 3.15: Condensador de Vigreux ou de fracionamento

Fonte: Adaptado de http://img.alibaba.com/photo/248116313/Vigreux_Column_Distilling_.jpg

i) Almofariz com pistilo

Este tipo de vidraria serve para operacao unitaria de cominuicao e pulverizacao
de solidos (também podemos dizer trituracdo) em analises quimicas. Esses
sélidos podem incluir amostras ou reagentes que nao estejam finamente
divididos. Sao normalmente construidos de porcelana.

O almofariz (Figura 3.16) também é conhecido como gral ou morteiro.
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Figura 3.16: Almofariz de porcelana com pistilo

Fonte: http://www.casaamericana.com.br/images/Gral%20porc%20com%20pistilo%20VICIL.JPG

j) Balao de fundo redondo

E uma vidraria utilizada principalmente em sistemas de refluxo e evapora-
cao a vacuo. O baldo (Figura 3.17) é acoplado a um evaporador ou manta
elétrica. E construido em vidro de borossilicato e suporta temperaturas de
aproximadamente 300°C.

Figura 3.17: Balao de fundo redondo

Fonte: http://www.casaamericana.com.br/images/BALAO%20FUNDO%20CHATO%20COM%20JUNTA%20ESM..JPG)

k) Tubo de ensaio

Empregado para fazer reagdes em pequena escala, principalmente em testes
de reacao em geral. Pode ser aquecido com movimentos circulares e com
cuidado, diretamente sob a chama do bico de biinsen. E construido em vidro
de borossilicato, porém é mais fragil que os béqueres, devendo se tomar os
cuidados necessarios com seguranca. Possui o formato cilindrico e comprido
de modo que a reacao pode ser conduzida sem maiores problemas de segu-
ranca. A Figura 3.18 apresenta uma imagem do tubo de ensaio.
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Figura 3.18: Tubos de ensaio

Fonte: http://www.casaamericana.com.br/images/Tubo%20de%20ensaio.JPG

I) Kitassato

Utilizado em conjunto com o funil de buchener em filtracées a vacuo. E
construido em vidro de borossilicato, com paredes espessas de modo a pro-
porcionar grande resisténcia a pressao negativa feita pelo vacuo. Utilizado
para operacao unitaria de filtracdo a vacuo, ou seja, para separacao de fases
heterogéneas (Figura 3.19).

Figura 3.19: Kitassato de borossilicato

Fonte: http://www.casaamericana.com.br/images/Kitazato%201000%20ml.JPG

m) Funil de separacao ou funil de decantacao

Utilizado na separacao de liquidos nao misciveis e na extracao liquido/liquido.
E muito utilizado na separacdo de 4gua e do 6leo em experimentos de labo-
ratério, é também muito utilizado na analise quimica de ouro em minerais. A
operacao unitaria que norteia o funcionamento desse aparato é a decantacao
por diferenca de polaridade onde a fase dos liquidos nao misciveis se separam
por diferenca na densidade. A fase mais densa fica no fundo e é escoada por
uma torneira, normalmente de teflon. Observe a Figura 3.20.
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Figura 3.20: Funil de separacao ou funil de decantacao
Fonte: http://www.ufpe.br/petquimica/imagens/vidra/funildecantacao.jpg

3.3.6 Espectrofotometros e cromatografos

Muitas vezes, as andlises quimicas classicas, como a volumetria (ou titrimetria),
nao possuem a precisao necessaria para a determinacao das quantidades de
um analito. Se isso ocorrer, recorre-se a analise instrumental.

Na andlise instrumental, temos mais recursos em relacdo as analises classicas
e com precisao muito maior, precisdo que permite analises de analitos em
guantidades traco (ppb — partes por bilhao) como é o caso da cromatografia.

Para esse tipo de analise, utilizamos dois equipamentos:
a) Espectrofotometros.

b) Cromatoégrafos.

3.3.6.1 Principios que norteiam os espectrofotometros e
os cromatografos

a) Espectrofotometros

Espectrofotdmetros sao equipamentos de laboratério que funcionam através

da emissao de radiacao. Essa radiacao é emitida por uma fonte de luz que

normalmente é uma lampada de deutério ou de tungsténio. Um monocro-

mador trata de separar em pequenos intervalos de comprimento de onda a

fonte de luz emitida pela lampada de deutério ou tungsténio.
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Na verdade esse monocromador é constituido de uma fenda de entrada, de
um prisma (que é um elemento de dispersao) e uma fenda de saida. Nesse
ponto a energia radiante foi separada em varios pequenos comprimentos de
onda que se assemelham a um arco iris. A fenda de saida trata de selecionar
o comprimento de onda que deve passar por ela e chegar até a amostra.

Ao passar pela fenda de saida, o comprimento de onda desejado chega até
a amostra que esta contida em um pequeno recipiente conhecido como
cubeta. As cubetas sao construidas normalmente de vidro altamente polido
e transparente. Quando se quer trabalhar com comprimentos de onda na
faixa do ultravioleta, usam-se cubetas de quartzo que permitem a passagem
deste tipo de comprimento de onda.

Ao passar pela amostra contida na cubeta, parte do comprimento de onda
é absorvido por esta. O restante do comprimento de onda que atravessa a
amostra sem ser absorvido atinge um detector que mede a intensidade de
energia radiante que sobrou. Assim é o principio de funcionamento de um
espectrofotdmetro. Veja a Figura 3.21.

Fenda de Saida

Prisma (Elemento
de dispersao)
T

Fenda de Entrada \_\

1

Fonte de Luz
(Fonte de radiacao)

Figura 3.21: Esquema de funcionamento de um espectrofotémetro
Fonte: http://static.infoescola.com/wp-content/uploads/2010/07/esquemaespectrofotometro.jpg

Existem basicamente dois tipos de espectrofotdmetros:
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e Feixe simples.
e Feixe duplo.

Os de feixe simples sdo menos eficientes e precisos do que os de feixe duplo.
Os aparelhos de feixe simples ndo sao adequados para medidas de absorbancia
em experimentos de cinética quimica, pois tanto a fonte de radiacdo quanto
o detector apresentam pequenas variacoes. Nesse caso, devemos usar o de
feixe duplo.

A Lei da Fisica em que se baseiam os espectrofotdmetros é a Lei de Beer-Lambert.
A Equacao 3.3 mostra como é a aplicagdo matematica da Lei de Beer-Lamber,
conhecida como Lei de Beer. Nela vemos que a concentracao da amostra é
diretamente proporcional a absorbancia.

A=¢texbxc

Onde: A é a absorbancia
€ (epsilon) é a absortividade molar
b é o caminho 6tico
C é a concentracao da amostra

A absorbancia é uma grandeza adimensional.

A Figura 3.22 mostra um espectrofotdmetro comercial.

Figura 3.22: Espectrofotémetro UV/visivel
Fonte: http://www.biogen.es/biogenshop/catalog/images/labomed/UVS27002800.jpg
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b) Cromatégrafos
Os equipamentos conhecidos como cromatégrafos baseiam-se nas técnicas
de separacao analitica como principios de funcionamento.

Esse método instrumental de analise é muito sensivel, eficiente e preciso.
Pode detectar analitos da ordem de ppb, ou seja, da ordem de 10 gramas. O
método onde se usam os cromatégrafos é conhecido como cromatografia.

A cromatografia é baseada nos principios da extracao onde duas fases sao
colocadas em contato, em que uma das fases é mantida fixa enquanto a outra
fase se desloca por uma coluna de extracao.

A fase que se desloca é chamada fase mével em que o solvente se desloca
através da coluna. Em cromatografia essa fase moével pode ser liquida ou
gasosa. Dal os nomes cromatografia liquida de alta eficiéncia e croma-
tografia gasosa. A fase que se mantém fixa é chamada fase estacionaria,
ou seja, aquela que fica fixa dentro da coluna. O material de que é construida
a fase estacionaria, normalmente é um liquido viscoso ligado quimicamente
ao interior de tubo muito fino conhecido como tubo capilar, ou entao, sobre
a superficie de particulas solidas empacotadas dentro da coluna.

Termos conhecidos em cromatografia:

Eluente - fluido que entra na coluna cromatografica.

Eluato - fluido que emerge ao final da coluna cromatografica.

Eluicao — processo de passagem de um liquido ou gas por uma coluna cro-
matogréfica.

As colunas podem ser empacotadas ou capilares. Baseando-se nisso a cro-
matografia é dividida com base no mecanismo de interacao entre soluto e a
fase estacionaria. Assim, temos:
a) Cromatografia de adsorcao.

b) Cromatografia de particao.

c) Cromatografia de troca idnica.
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d) Cromatografia de exclusao molecular.
e) Cromatografia de afinidade.

O principio de funcionamento de uma analise cromatografica (Figura 3.23) é
relativamente simples. Uma mistura do solvente com o analito é injetado na
coluna cromatografica. O processo pode acontecer usando-se um solvente
liquido ou gasoso, os solutos eluidos de uma coluna cromatogréfica podem
entao ser observados através de varios tipos de detectores. O sinal detectado
pelo equipamento é enviado a uma central de processamento de dados
(um computador acoplado ao cromatoégrafo), mostrado na Figura 3.24. E
esse sinal é convertido em um grafico que da a resposta do detector versus
tempo de retencao. O solvente com o analito leva um tempo para percorrer
toda a coluna cromatografica. Ha esse tempo damos o nome de tempo de
retencao, e ele é proporcional a concentracao do analito.

Obviamente, assim como em qualquer método experimental como na espec-
trofotometria, precisamos de um padrdo para obter e comparar os graficos
resultantes da anélise da amostra. E nessa comparacdo que podemos precisar
a concentracdo do analito em estudo. O grafico na verdade, fornece uma
série de picos, mas o que verdadeiramente interessa é o correspondente ao
analito cuja concentracao queremos saber.

Z
Z
z
Z
2
Z

6

Figura 3.23: Esquema do principio de funcionamento de uma analise cromatografica
Fonte: http://hiq.lindegas.com.br/international/web/Ig/br/like35Igspgbr.nsf/repositorybyalias/ana_meth_gc/$file/GC_principle.gif
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Figura 3.24: Cromatoégrafo liquido de alta eficiéncia acoplado a um computador
Fonte: http://www.shimadzu.com.br/analitica/produtos/cromatografos/lc_ms/images/hplc_prominence-7.jpg

3.3.7 Destilador e deionizador
Sao equipamentos utilizados em laboratério na producdo de agua pura para
analises quimicas: destilador e deionizador.

a) Destilador

O destilador (Figura 3.25) é o equipamento destinado a promover a operacao
unitaria de destilacdo. Em laboratério o destilador é usado na destilacdo de
agua para uso geral nos experimentos.

O principio de funcionamento do destilador é simples. O equipamento é ligado
a rede de agua do laboratério (um circuito interno faz a dgua passar por uma
resisténcia a alta temperatura). Quando a 4gua entra em contato com a serpen-
tina ela evapora e condensa na parte superior do destilador, condensa e escorre
por canaletas laterais no aparelho. A agua é conduzida da canaleta por um tubo
até um recipiente que vai acondicionar a agua recém-destilada.

Figura 3.25: Destilador simples
Fonte: http://www.opatologista.com.br/produtos/grande/destilador%20341%2002.jpg
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b) Deionizador

O deionizador é o equipamento utilizado em laboratério para produzir agua
isenta de fons. Na verdade esse equipamento promove o abaixamento da
concentracdo de ions presentes na agua a niveis muito baixos. O deioniza-
dor, se comparado com o destilador, produz uma dgua com um teor de ions
extremamente baixo.

O deionizador funciona baseado no principio da separacao quimica. O equi-
pamento é ligado a rede de agua. Quando a dgua é forcada a passar pelos
dutos internos do aparelho uma coluna promove a troca de fons com a agua.
Essa coluna é construida de material compactado que produz uma troca iénica
entre a agua e a coluna, onde os fons presentes na agua ficam retidos na
coluna, um principio muito parecido com o funcionamento da cromatografia
liguida. A &gua neste caso seria uma espécie de fase moével, e a coluna de
troca idnica seria a fase estacionaria.

Ao deionizador ¢ instalado um medidor de conducao para verificacdo da eficién-
cia da deionizacao. As colunas de troca i6nicas podem ser do tipo catidénica ou
do tipo anibnica, ou uma mistura de ambas. Quando a coluna de troca idnica
perde a eficiéncia, deve ser trocada. H4 uma maneira barata de reaproveita-la
gue é lavando essa coluna com uma solucao de acido cloridrico diluido. A Figura
3.26 mostra um deionizador simples.

Figura 3.26: Deionizador simples
Fonte: http://images01.olx.com.br/ui/1/29/92/7832792_1.jpg

3.3.8 Osmose reversa
Quando uma solucao possui altas concentracoes de sais e moléculas organicas
simples, utiliza-se um processo muito eficiente para diminuir a concentracao
desses solutos: a osmose reversa.
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O processo de osmose reversa consiste em separar um solvente de um soluto,
0 gue equivale a um processo de separacao por pressdo. O processo consiste
em se aplicar uma alta pressao sobre a solucao que é forcada a passar por
uma membrana semipermeavel. A membrana é permeavel ao solvente, mas
ndo ao soluto o que contraria o processo natural de osmose, por isso o nome
osmose reversa. O equipamento utilizado tem o mesmo nome do processo
de separacao, equipamento de osmose reversa.

A osmose reversa é utilizada, além dos laboratérios de quimica, na indUstria
tais como:

Dessanilizacdo da agua do mar.
* Irrigagao.

e Alimentacao de caldeiras.

e Producado de produtos quimicos.

e Recuperacao de aguas residuarias.

Concentracao de sucos, proteinas e vinho na industria alimenticia.

Na indUstria sucroalcooleira esse processo tem importancia visto que, trocado-
res de calor e caldeiras sao utilizados no processo de fabricacao de alcool e de
acucar. Esses equipamentos exigem agua ultrapura, para evitar a incrustacao
e depdsito de sais insolUveis nas paredes internas dessas tubulacdes, dai a
importancia da osmose reversa.

Na industria sucroalcooleira esse processo tem importancia visto que, trocado-
res de calor e caldeiras sao utilizados no processo de fabricacao de alcool e de
acucar. Esses equipamentos exigem agua ultrapura, para evitar a incrustacao
e depodsito de sais insolUveis nas paredes internas dessas tubulacoes, dai a
importancia da osmose reversa.

3.4 Calibracao de vidraria volumétrica

Calibracao é o conjunto de acdes ou operacdes que estabelecem a relacao
entre as medidas feitas por um instrumento ou sistema de medidas e os valores
apresentados por um objeto ou material de referéncia. Como j& se mencio-
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nou na Aula 1, o metro padrao, é um material de aco especial depositado na
Franca. Hoje em dia usa-se conceitos mais modernos para definir as unidades
de medida. O metro hoje é considerado como a distancia percorrida pela luz
no vacuo durante uma unidade de tempo.

As vidrarias volumétricas sao instrumentos de laboratério de grande precisao.
Precisam ser calibradas, para que suas medidas sejam confiaveis. A calibracao
de vidrarias apesar de serem simples é de grande importancia para a confia-
bilidade dos resultados de uma analise quimica.

Normalmente, os fabricantes ja vendem suas vidrarias volumétricas calibradas,
entretanto, apds utilizarmos varias vezes um equipamento volumétrico, tal
como uma pipeta volumétrica ou uma bureta, ele vai se desgastando e sua
calibracao vai se perdendo. Entao para determinarmos o quanto uma vidraria
esta fora das medidas com as quais foi vendida, devemos calibra-la.

Para calibrar a maioria das vidrarias, usamos a agua como padrao. Isso porque
a massa especifica da dgua é bastante conhecida em varias temperaturas.
Em virtude da facilidade de acesso e do baixo preco da agua em relacao a
outros materiais de referéncia, como a platina, ela é largamente utilizada em
calibracao de vidrarias volumetrias em laboratoério.

O processo de calibracdo consiste em se encher com agua, até o traco de
calibracdo ou afericao da vidraria, e transferir quantitativamente a 4gua no
interior da vidraria para um recipiente previamente tarado em uma balanca
analitica. A massa da agua medida pela balanca pode ser relacionada com
o volume real da vidraria para definir qual o real valor do volume da vidraria
gue se esta calibrando. Ver Tabela 3.1.

A massa especifica da dgua medida vai depender da temperatura em que ela
se encontra. Ver Tabela 3.1.
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Tabela 3.1: Massa especifica da agua em varias temperaturas

Temperatura (°C) Densidade (kg/m3)
100 958.4
80 971.8
60 983.2
40 992.2
30 995.6502
25 997.0479
22 997.7735
20 998.2071
15 999.1026
10 999.7026

4 999.9720
0 999.8395

A densidade da dgua em kilogramas por metro ctbico (sistema SI) em varias temperaturas em graus Celsius. Os
valores abaixo de 0°C se referem a 4gua em sobrefusdo.
Fonte: http://pt.wikipedia.org/wiki/Densidade

3.5 Principais operacoes unitarias em
laboratério: conceitos

Em laboratério ou em uma planta industrial, muitas vezes precisamos recorrer
as operacoes unitarias para determinado processo quimico. Nao ha muito
consenso na definicdo de operacao unitaria. Operacdo unitaria, também
conhecida como operacao fisica, ¢ uma etapa de varias em um processamento
guimico para gerar entdo um produto quimico final. Cada uma das etapas
é uma operacao unitaria especifica que visa o transporte de massa, calor ou
movimento.

As operacoes dividem-se em 3 tipos: (FOUST et al, 1982).

Transferéncia de movimento — transporte de fluidos, filtracao, fluidizacao
solida.

Transferéncia de calor — evaporacdo, condensacao.

Transferéncia de massa — tais como a absorcao gasosa, destilacao, extracao,
adsorcao, secagem.
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Essas operacdes unitarias sao utilizadas nas industrias quimicas, inclusive nas
industrias sucroalcooleiras. Neste ultimo caso, a destilacdo como principal
operacao unitaria aplicada a industria do aculcar e alcool. Estudaremos a
partir daqui, algumas das principais operacoes unitarias aplicadas tanto em
laboratério quanto em industrias quimicas.

3.5.1 Filtracao

A filtracdo ¢ um método em que podemos separar um solido de liquido ou
fluido. Nesse caso, o sélido se encontra suspenso no fluido e é separado dele
pela passagem da solucao heterogénea através de um meio permeavel, de
modo que as particulas do sélido fiquem retidas no filtro.

Ha filtracao por gravidade, que ocorre naturalmente, ou entdo podemos ter uma
passagem forcada, por meio de producao de vacuo para promover a filtracao.

Em laboratério ha a filtracao por meio da utilizacdo de um funil de vidro e um
papel que pode ser qualitativo ou quantitativo. Estes papéis de filtro podem
ser de celulose ou de fibra de vidro, dependendo da necessidade. O funil de
vidro pode ser substituido por um funil de Buchner quando se deseja uma
filtracdo a vacuo.

Esse tipo de funil é construido normalmente de porcelana vazada onde é
acondicionado o elemento filtrante (o papel de filtro). O funil é fixado por
meio de uma rolha vazada em um kitassato, onde é entdo fixada uma man-
gueira que produz o vacuo por meio de uma bomba de succao. O vacuo
produz a diferenca de pressao necesséaria para forcar a passagem da solucdo
pelo aparato de filtracdo e entdo promover a separacao. Ha sistemas mais
eficientes de filtracdo, mas dependem da porosidade do elemento filtrante.
As Figuras 3.27 e 3.28 mostram um esquema de filtracdo a vacuo e um de
filtracao simples.
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Figura 3.27: Esquema de filtracdo a vacuo usando o funil de Buchner
Fonte: (a) http://c.photoshelter.com/img-get/I0000umV4lozs8uM/s/750/750/LA20090905LS085.IPG
(b) CTISM, adaptado de http://www.coladaweb.com/quimica/recristalizacao_arquivo/image002.gif

Figura 3.28: Esquema de filtragdo simples
Fonte: http://profmarialuiza.vilabol.uol.com.br/imagens/filtracac.jpg
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3.5.2 Secagem, prensagem, evaporacao

A operacao de secagem ¢ basicamente a retirada de agua de um material
solido ou semissolido. Nos leitos de secagem na industria, o material sélido
é submetido a uma alta temperatura (ndo a ponto de degradar o material
solido) para a remocao do excesso de dgua ou da sua totalidade. Neste caso,
trabalha-se com a transferéncia de massa para remocao da agua de um sis-
tema sélido ou semissolido.

Liquidos também podem ser removidos de forma mecanica por centrifugacao
ou prensas, em operacdes conhecidas como prensagem. Na producao do
6leo de cozinha ou do azeite de oliva, a extracdo do 6leo é feita por grandes
prensas a frio onde uma grande pressao é aplicada sobre a matéria-prima
(graos de soja ou azeitonas). Antigamente a extracao era feita a quente para
melhor fluidizar o 6leo, porém o calor provocava a oxidacdo de parte do 6leo
0 que prejudicava seu flavor.

A prensagem pode ser feita por varios tipos de equipamentos. Os mais comuns
sao grandes rolos dentados que promovem a moagem da cana.

Na industria sucroalcooleira o caldo da cana é removido por varias prensagens
a frio. Depois disso o caldo da cana pode ter dois destinos:

a) Evaporacao para remocao da agua e concentracao para producao do
acucar.

b) Fermentacao e destilacao para producao do alcool.

Na evaporacao, o acUcar (sacarose) é concentrado por evaporadores que reti-
ram o excesso de agua do caldo, a planta de cana-de-aclcar é normalmente
composta de 65% a 75% de agua e cerca de 15% de sacarose. A operacao
de evaporacdo é muito importante e crucial na fabricacdo do acucar. Ja no
caso do alcool (hidratado ou anidro) a operacao mais importante é a destilacao
gue ocorre ap6s a fermentacao, para a separacao do alcool dos sélidos e de
outros liquidos resultantes da fermentacao bioldgica.

Dada a importancia da necessidade de grandes quantidades de energia para
producao de alcool e aclcar, as usinas de cana-de-aclicar normalmente usam
a energia produzida pela queima do bagaco da cana, para suprir as demandas
energéticas no processo produtivo. A energia produzida pela queima do bagaco
é tdo grande que, muitas vezes, ha um superavit de producao de energia e
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algumas usinas chegam a vender o excedente para subestacoes. A energia
produzida pode chegar a algumas dezenas de megawatts.

Em laboratérios de quimica a secagem e a evaporacao sao operacoes impor-
tantes, na analise do teor de sélidos totais em solucdes ou agua bruta e
potavel. Nesse tipo de andlise a solucao passa por um papel de filtro para
separar os solidos do liquido (que normalmente é a agua). Esses soélidos,
juntamente com filtro (previamente pesado) sdo levados a secagem por eva-
poracao para retirada de toda a agua superficial. O que sobra é novamente
pesado, e a diferenca do filtro menos o filtro + os sélidos da o total de sélidos
suspensos na agua. A secagem é feita em fornos, onde amostras padroes
também podem ser secadas para livrar as suas superficies da agua presente
na atmosfera (umidade relativa).

3.5.3 Destilacao

Nas aulas praticas de quimica organica é comum o uso da destilacdo como
recurso para obtencao de uma determinada substancia. A operacao de des-
tilacdo é o primeiro recurso utilizado para a separacdo em componentes
de sistemas do tipo agua + alcool. A Figura 3.29 mostra como montar um
sistema de destilacao fracionada para separar dgua e alcool e a Figura 3.30
mostra como é feita a destilacao fracionada do petréleo na industria quimica.

Esse sistema nao é muito diferente da escala industrial, em que o produto da
fermentacao da sacarose da cana é submetido a destilacdo fracionada para
separacao do alcool dos outros componentes (principalmente a 4gua) dessa
mistura. A diferenca estd na quantidade de energia utilizada no processo e
na quantidade de produto obtido.

As principais operacoes envolvidas nesse processo sao a transferéncia de

massa e calor, o que deve ser levado em conta na contabilidade dos custos
envolvidos no processo.
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Condensador Reto

QuiProcura

Figura 3.29: Sistema de destilacao fracionada montado em laboratério de quimica

Fonte: http://www.sobiologia.com.br/figuras/Oitava_quimica/destilacaofracionada.jpg

@ Gas

Torre de
Fracionamento

@ Gasolina

Armazenamentolfl = @ Querosene
de petréleo HMES

() Oleo combustivel

@) Oleo lubrificante

@ Residuos (parafina, asfalto)

= _rornalha

Figura 3.30: Sistema de destilacdo fracionada na industria quimica
Fonte: http://1.bp.blogspot.com/_seXpgen0aQo/SgjCcMH6fzI/ AAAAAAAACKg/VADLHZVGEh4/s400/
destila%C3%A7%C3% A3o+fracionada.jpg
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3.5.4 Adsorcao e absorcao
Apesar de serem parecidas no nome, possuem processos muito diferentes
de funcionamento.

a) Adsorcao

A adsorcdo é o processo em gue uma substancia adere a superficie de outra
(HARRIS, 2008). Nesse processo de adsorcao, o mecanismo de aderéncia pode
ser: fisico ou; quimico.

Na aderéncia quimica, também conhecida como quimiossorcao as moléculas
ou atomos aderem a superficie do adsorvente por ligacées quimicas.

Na aderéncia fisica, também conhecida como fisissorcao, as moléculas ou
adtomos aderem a superficie do adsorvente por ligagdes fisicas do tipo Van der
Waals. Esse tipo de ligacdo é fraca, e portanto, ndo formam ligacao quimica.

A intensidade da adsorcao depende da temperatura, pressao e tamanho da
superficie de contato, o carvao ativado possui uma grande superficie de con-
tato em funcao de sua grande porosidade, sendo assim um 6timo adsorvente.

Em laboratério ha um uso comum dessa propriedade de adsorcao, que é na
operacao de remocao de cor de solucdes em que, através da filtracao, forca-se a
passagem de uma solucao colorida por um filtro, onde é colocada uma porcao
de carvao ativo. As moléculas organicas ficam aderidas a superficie do carvao
permitindo entdo a passagem da dgua sem a substancia que confere cor.

Na industria sucroalcooleira esse processo de adsorcao é largamente utilizado.
Apos a operacao de moagem para extracao do caldo da cana, o liquido
resultante é muito escuro pela grande quantidade de substancias que confe-
rem cor ao caldo, principalmente substancias organicas. Para remocao desse
excesso de cor, o caldo é forcado a passar por um grande filtro prensa de
carvao ativo. Os materiais que conferem cor ao caldo ficam, em sua grande
maioria, retidos por adsorcao ao filtro prensa no carvao ativo, e assim o caldo
clarificado passa para as proximas etapas da producao.

b) Absorcao

A absorcdo é o processo em que uma substancia é retida dentro de outra,
como a agua é retida pela esponja (HARRIS, 2008).
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Nesse caso, diferentemente da adsorcdo, uma substancia (absorvida) se infil-
tra por volume na substancia que absorve (absorvente). Nessa situacao nao
ha mudanca de estado nem mudanca quimica no absorvente ou absorvido.
Essa absorcao vai depender da pressao, temperatura e da concentracao das
substancias.

Em laboratério os conceitos de absorcao sao usados em varias analises qui-
micas como para expulsar um gas que pode agir como um interferente em
uma analise quimica, tal como no preparo de uma solucao de NaOH.

Na induUstria, a absorcado ¢ utilizada na fabricacao de bebidas.

Na fabricacao de refrigerantes os engenheiros quimicos projetam grandes
torres de absorcao chamadas de colunas de absor¢ao. Nessas colunas uma
grande quantidade de gas é forcada, em contracorrente a entrar na coluna
que contém a mistura que é o refrigerante. Nesse caso, pressao e tempera-
tura sdo importantes para um maior rendimento na mistura e para que haja
a maior absor¢ao possivel do gas pelo liquido.

Obviamente podemos ter absorcao de gases por liquidos, de gases por soéli-
dos, e de liquidos por solidos e também de gases por liquidos ou sélidos. Ha,
portanto, uma infinidade de possibilidades na indUstria quimica para aplica-
cao da absorcao. A Figura 3.31 mostra uma coluna de absorcao industrial,
em que o gas é forcado contra o liquido em contracorrente (gas em sentido
oposto ao do liquido).
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Figura 3.31: Coluna de absorc¢ao de gases

Fonte: http:/pt.wikipedia.org/wiki/Ficheiro:Absorber.svg

A absorcao é um processo fisico desacompanhado de outro processo fisico ou
quimico, portanto, é importante o balanco de massas nesse caso. O balanco
de massas para essa operacao unitaria seque a lei de particdao de Nernst,
que diz que "a razao de concentracdes de algumas espécies de solutos em
duas fases volumosas em contato é constante para um dado soluto de fases
volumosas”. Veja Equacao 3.4 da lei de particao.

[X4]
[X_;] = Cte = KN(X,12)

Onde: x; é amassa 1
X, € a massa 2
ky € 0 coeficiente de particao

3.5.5 Extracao por solvente

A extracdo por solvente é uma técnica muito utilizada em laboratérios e em
industrias quimicas. Quando se quer separar um soluto de uma fase liquida
utilizando outro liquido como solvente, este obrigatoriamente imiscivel na
solucdo que se quer extrair o soluto. E a transferéncia de massa de um solvente
para outro em que os solventes de extracao sao normalmente organicos. A
extracao por solvente é uma técnica muito versatil, pois possibilita a separacao
de quantidades traco bem como de grandes quantidades de soluto.
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Em laboratérios é comum a utilizacao desta técnica na cromatografia, nas
separacoes com funis de decantacdo, na extracdo de 6leos essenciais de
determinadas matérias-primas entre outras.

Na industria, a petroquimica é a que mais utiliza essa técnica pela grande
quantidade de compostos organicos com que trabalha. Apos a solubilizacdo
do soluto no solvente de interesse, utiliza-se outra técnica de separacao, em
geral a destilacao, que causa a condensacao somente do soluto deixando
o solvente intacto no processo de destilacao. Essa técnica é relativamente
moderna e permite a separacdo em casos que nenhuma outra técnica pode
ser utilizada.

As plantas industriais desse tipo de processo sao caras, porém, de grande
rendimento e eficiéncia. A Figura 3.32 mostra uma extracao por solvente
seguida de destilacao.

Nesse processo é importante o dominio das teorias sobre forca idnica, solu-
bilidade e técnicas de separacao.

Figura 3.32: Extracao por solvente seguida de destilacao
Fonte: http://3.bp.blogspot.com/_SOhcdxFgelc/S-rjXu2L661/AAAAAAAAAa4/uA7oN-d5HA0/51600/image002.gif

Resumo

Nesta aula foram vistos os principais equipamentos de um laboratério, seus
principios de funcionamento e sua analise descritiva. Foram vistos também
alguns principios basicos de operacdes unitarias mais relevantes em laboratério
e na industria assim como conhecimentos sobre interpretacao de manuais
de equipamentos de laboratério. Alguns topicos sobre balanco de massa,
balanco hidrico e balanco de energia foram fundidos.
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Atividades de aprendizagem

1. Quais sao os principais elementos de um manual de equipamento de
laboratério?

2. Que registros devem ser feitos no caderno de laboratério?

3. Para que servem as balancas em um laboratério?

4. Quanto ao dispositivo de funcionamento, quais sao os tipos de balancas?

5. O que é uma centrifuga de laboratério?

6. A gue finalidade se prestam os fornos, muflas e estufas?

7. Qual a finalidade do dessecador?

8. Escolha 3 tipos de vidrarias e as descreva com detalhes, do material cons-
trutivo até a sua finalidade de uso.

9. O que é e para que servem o espectrofotdmetro e o cromatégrafo?

10.Para que serve o destilador e o deionizador? Em escala industrial, onde é
usado o principio da destilacao na industria sucroalcooleira?

11.Das operacdes unitarias vistas neste capitulo, quais as mais usadas na
indUstria do acucar e do alcool?
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Aula 4 - Relatoérios de controle de
processos

Objetivos

Executar e interpretar fluxogramas e layout de processos e de ana-
lises rotineiras.

Interpretar e executar POP’s (Procedimento Operacional Padrao).

Interpretar e executar relatérios técnicos e laudos periciais.

4.1 Relatorios

Os relatoérios de controle de processo sdo documentos técnicos, expostos por
escrito, com o objetivo de comunicar como, quando e porque um problema
ocorre, fornecendo informacdes para um diagnéstico eficaz na prevencao,
deteccdo e tomada de decisao para resolucao desses problemas no processo
produtivo ou de servicos. Portanto, o relatério de controle de processo é uma
ferramenta utilizada para auxiliar o aumento da produtividade da empresa,
evitando desperdicios de matéria-prima, insumos, produtos. Esses tipos de
relatérios também auxiliam no controle e na garantia da qualidade dos pro-
dutos e dos servicos.

4.2 Fluxogramas de producao e layout de
processo

O fluxograma de producao (ou fluxograma de processo) e o layout de producao
sao ferramentas Uteis na concepcao e planejamento de um processamento
industrial, devendo compor o planejamento financeiro do empreendimento
na analise de viabilidade do negocio. O fluxograma é a representacao esque-
matica da sequéncia coordenada das operacdes e processos unitarios que
compdem o processamento industrial, desde a entrada da matéria-prima
até a obtencao do produto acabado. Desse modo, os fluxogramas permitem
uma visualizacdo mais facil e o entendimento do desenvolvimento l6gico das
etapas de producao.
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4.2.1 Elaboracao do fluxograma

Um fluxograma completo apresenta os pontos de entrada das matérias-primas
e da energia necessaria bem como os pontos de remocao do produto e sub-
produtos. Na etapa de concepcao do processo industrial, os fluxogramas sao
mais simples, sem grandes informacdes, entretanto a medida que o estudo da
planta de instalacdo de uma fabrica vai evoluindo, maiores detalhes vao sendo
adicionados aos fluxogramas. Muitas vezes opta-se por varios fluxogramas para
maior rigueza de informacdes. Em alguns casos, os fluxogramas de producao
vém acompanhados da descricdo de cada etapa do processo fabril. A Figura
4.1 apresenta um fluxograma de producao de uma fabrica sucroalcooleira.

Fluxograma de Produgédo de Aguicar e Etanol de Cana

Cana

Moagem Caldeiras

Tratamento
Quimico

Filtragao Torta de Filtro

Melago

Evaporagao Fermentagado

Cozimento Destilagao

Retificagdo

Hidratado '

Etanol Anidro

Centrifugagdo

Secagem

Aglcar

Figura 4.1: Fluxograma de producao de alcool e acgucar
Fonte: http://www.faespsenar.com.br/arquivos/imagens/gerais/faesp/economico/Bioenergia-Fluxograma_alcool.JPG

4.2.2 Elaboracao do layout

O layout de processo ¢ a disposicao esquematica em planta baixa dos equipa-
mentos em sequéncia ordenada de producao. O desenvolvimento do /layout
fabril mais adequado é o que favorece a produtividade, contemplando eco-
nomia de tempo e agilidade no manuseio das matérias-primas e produtos
acabados. O layout é desenvolvido a partir das caracteristicas do local onde
0s equipamentos estao instalados.

4.3 Procedimento Operacional Padrao (POP)
A busca cada vez maior dos consumidores por bens e servicos de qualidade,
combinado as exigéncias das autoridades e ao desejo dos empresarios levaram
as industrias a se preocuparem com a seguranca e a qualidade do produto
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a fim de se tornarem competitivas na cadeia produtiva. Juntamente a esses
fatores, estao a criacdo em 1947 das normas técnicas ISO (International Orga-
nization for Standardizaton) para garantia da qualidade, a modernizacao da
industria e a globalizacdo, que estabeleceram maior importancia a qualidade
de produtos e servicos que antes existia de forma desorganizada e localizada.

4.3.1 Historia da padronizacao dos processos
Antes da Revolucao Industrial, a fabricacdo de produtos era realizada nas casas
dos trabalhadores e regida pela simples divisdo do trabalho, com funcées
especializadas, principalmente nas producdes téxteis. Somente com o inicio
da Revolucao Industrial, com a invencao do tear a forca por Cartwright, em
1785, ocorreu a necessidade da organizacao do trabalho produtivo. Segundo
Harding (1981), a insercao de maquinas no ambiente de trabalho forcou o
agrupamento dessas maquinas ao redor de fontes de forca disponiveis, como
os engenhos de agua. Assim, os trabalhos especializados das casas foram
transferidos para os engenhos. E, por conseguinte, a producao artesanal deu
lugar a padronizacao dos processos.

A organizacao racional do trabalho foi proposta por Frederic Winslow Taylor em
meados de 1903, surgindo assim o taylorismo, evidenciada pela padronizacao
dos tempos e movimentos, divisao de tarefas, incentivos salariais, prémio de
producao, além de condicoes ambientais e do desenho de cargos e tarefas.

Por volta de 1912, aparece o fordismo, periodo em que Henry Ford, influen-
ciado pelas ideias de Taylor, resolve reagrupar as atividades que tinham sido
desmembradas, instalando os métodos da producao em série ou em massa,
incluindo as linhas de montagem de movimento continuo em sua fabrica de
automoveis, fixando os trabalhadores para que nao se movessem (SZEZERBICKI,
PILATTI, KOVALESKI, 2004). Sem sombra de duvida, a escola fordista foi a
precursora da moderna administracdo das empresas, influenciando por meio
da padronizacao dos processos, os sistemas de gestao de qualidade, como: (1)
Analise de Perigos e Pontos Criticos (APPCC); (2) Boas Praticas de Fabricacao
(BPF); (3) Procedimento Operacional Padrao (POP); (4) Procedimentos Padroes
de Higiene Operacional (PPHO), e outros.

4.3.2 Definicao de POP

O Procedimento Operacional Padrdo (POP) foi definido por Colenghi em
1997, como uma descricao detalhada de todas as operacdes necessarias para
a realizacdo de uma tarefa. Em outras palavras, o procedimento operacional
padrao é um roteiro padronizado para realizar uma atividade. O POP é a
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padronizacao do processo de obtencao de um produto ou servico, visando a
qualidade do produto ou servico e a satisfacdo do cliente. Os procedimentos
operacionais padrao tém grande importancia em qualquer processo funcio-
nal, pois garante, por meio deste processo, os resultados esperados por cada
atividade executada.

4.3.3 Objetivo do POP

O Procedimento Operacional Padrao (POP) tem por objetivo fundamental
garantir, mediante uma padronizacao, os resultados esperados por cada tarefa
executada (COLENGHI, 1997).

4.3.4 Manual de procedimentos

A coletanea de todos os procedimentos operacionais padrao constitui o manual
de procedimentos. Todos os POP deverao ser de responsabilidade do dire-
tor, chefe, coordenador ou técnico responsavel pelo laboratério. O manual
de procedimentos devera estar completo, atualizado e revisado por pessoa
capacitada para execucao dessa atividade (DUARTE, 2005).

4.3.5 Elaboracao do POP

De um modo geral, os procedimentos operacionais padroes devem conter
determinados elementos que permitam comunicar as diretrizes, as carac-
teristicas e a metodologia para desenvolvimento de uma atividade técnica
especifica, bem como, atribuir a responsabilidade dessa atividade a um técnico
ou grupo de técnicos, visando a obtencao da melhor realizacdo daquela ati-
vidade. O Quadro 4.1 apresenta os principais elementos e as finalidades dos
componentes de um POP e a Figura 4.2 apresenta exemplos de POP.
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Quadro 4.1: Principais elementos componentes de um POP

Elemento
Cabecalho

Objetivo

Campo de aplicagao
Apresentacao ou introducao

Materiais

Procedimento

Registros

Resultados esperados

Medidas de seguranca

Responsaveis

Bibliografia

Fonte: autores

Finalidade

Informar o setor onde sera realizado o POP, o tipo de atividade, data, codigo,
versao, pagina.

Estabelecer o objetivo do POP.
Descrever os setores onde devem ser realizados os procedimentos.

Descrever objetivamente, com o apoio de literatura citada no texto, a atividade
a ser desenvolvida.

Expor os materiais utilizados.

Expor a metodologia da atividade. Sua conducao e analise devem ser descritos
com clareza e preciséo. Os processos e técnicas ja publicados e amplamente
conhecidos devem ser referenciados por citagdo.

Registrar os dados obtidos em planilhas, fichas, diagramas.

Expor o que se espera de resultados, podendo ser incluidos as faixas de valores
normalmente obtidos.

Descrever as condi¢Ges operacionais que garantam a seguranca do
procedimento e as medidas a serem adotadas em caso de acidente.

Nomear o funcionario responsavel pela execucéo e pelo controle do
procedimento.

Informar a referéncia bibliografica citada no procedimento.

Suinos e Aves
PROCEDIMENTO OPERACIONAL PADRAO
I Titulo: Destitagio I I timaes: I I Venie:0n ]
NOME DO LOCAL DE DESENVOLVIMENTO DO POP. Campo de aplicagao:
Locouarca |  PROCEDIMENTOPARA | Data : 1- Objetivo
oA OPERACAO DE BALANGA | Sédige:
INSTITUICAO Pégina : 2 - Introdugdo
1. OBJETIVO 3 - Materiais
2. CAMPO DE APLICAGAO
4. Operagao

3. DOCUMENTOS COMPLEMENTARES
4. GLOSSARIO
5. EQUIPE RESPONSAVEL
6. DESCRIGAO
6.1 Especificagao do equipamento
6.2 Manutencdo
6.3 Calibragao
6.4 Detalhamento do procedimento

7. ANEXOS

a)

4.1 - Montagem do sistema
4.2 - Procedimento — Destilagao
4.3 - Registros

5. Reparo e manutengao

6. Medidas de seguranga

7. Bibliografia

PALAVRAS CHAVES: tatamento residuo. REVISAO SECAO 0O

recaoeracdo sohentes cadncos destincio o1 AL
ELABORAGAO VERIFICACAD APROVAGAC DATA PAGINAS

0411005 - Jisana [ | S - AnoaRemiso Sem- Arton 171102008 2

b)

Figura 4.2: Exemplos esquematicos de POP, (a) POP para operac¢ao de balanca e (b)

POP para destilacao

Fonte: (a) www.anvisa.gov.br/reblas/cursos/.../controle_documentos.ppt
(b) http://www.cnpsa.embrapa.br/residuos/tratam.html
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litigio
Questdo judicial, onde existe
uma pendéncia ou disputa.

4.4 Documentos técnicos

Existem diferentes documentos técnicos que tém por objetivo esclarecer deter-
minada duvida de natureza especifica de um fato ocorrido. A nomenclatura
desses documentos muitas vezes é confundida ou erroneamente tomada
como sinénimo.

4.4.1 Tipos de documentos técnicos

O Quadro 4.2 apresenta os tipos de documentos mais comumente utilizados
para registro de informacdes técnicas bem como expor o significado dessas
pecas e as diferencas existentes entre esses documentos.

Quadro 4.2: Significado de documentos técnicos empregados no

esclarecimento dos fatos
Peca técnica Significado

E a atividade realizada por um ou mais profissionais especialistas, legalmente habilitados,
para esclarecer determinado fato, apurando as ocorréncias relacionadas as causas

Pericia . - L . . .
motivadoras do fato ou o estado, a alegacdo de direitos ou a estimacdo da coisa que é
objeto de litigio ou processo. A pericia é documentada pelo relatdrio, laudo ou parecer.

Vistoria Inspecao judicial a um prédio ou local sobre o qual existe litigio, podendo ser realizada
por um técnico especialista na area do conhecimento em questao.

Andlise Ou exame laboratorial, é a técnica empregada para submeter a amostra a identificagdo
da evidéncia fisica, quimica ou bioldgica para servir de prova material.

Ou andlise, ou exame, é o estudo pormenorizado de cada parte de um todo, tendo em

PeellEesa vista conhecer sua natureza, suas proporgdes, suas funcdes, suas relacdes, etc. A analise

deve compor o relatrio, o laudo ou o parecer. Este tipo de anlise deve ser diferenciado
das andlises laboratoriais.

Exposicao escrita, ordenada, detalhada e circunstanciada relativa a um assunto ou fato
Relatorio que se observou. O relatério deve comunicar uma atividade desenvolvida ou ainda em
desenvolvimento durante uma missao. Este tipo de documento podera ser oficial ou nao.

Peca escrita, dado por um técnico ou profissional especializado no assunto, onde

se expdem os estudos, as observacdes e as conclusoes efetuadas acerca de uma
determinada investigacdo. E um documento objetivo. Existem basicamente dois tipos de
laudo: (1) técnico e (2) pericial.

Laudo

E a opini&o dada por escrito por um profissional especialista na &rea de conhecimento
Parecer solicitada, que pode ser elaborado para atendimento a Justica ou ndo, em carater
consultivo. E subjetivo e se baseia no laudo.

Fonte: Dicionario Aurélio, 1999; Espindula, 2008; IBAPE/PB, 2011

4.4.2 Consideracoes gerais sobre pericias
Frequentemente, os profissionais especialistas em determinada area e ramo
do conhecimento, legalmente habilitados, séo chamados para esclarecer fatos
em determinadas situacdes. Esses esclarecimentos podem ocorrer de forma,
oficial ou ndo. A analise, exame ou avaliacao técnica especializada é cada vez
mais solicitada nas periciais judiciais, para auxiliar o magistrado quanto aos
aspectos de conhecimento técnico e/ou cientifico do assunto em questao.
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Quando a prova dos fatos depende do conhecimento técnico e/ou cientifico,
0 juiz podera ser assistido por um perito. Esta premissa esta prevista no artigo
145 do Cédigo de Processo Civil Brasileiro.

Devido a interdisciplinaridade existente nas pericias, & necessario ao perito o
conhecimento tedrico nas diversas areas afins, com o objetivo de apreender
toda gama de informacbes e observacoes que a situacao pericial exige do
especialista. Para tanto, é muito importante contar com o auxilio de recursos
instrumentais das ciéncias, para materializar as provas por meio de analises
laboratoriais e, a partir dai, elaborar os laudos (EVANGELISTA, 2000).

Portanto, entende-se por pericia, o trabalho de especializacao feito com obje-
tivo de se obter prova ou opinido para orientar no julgamento de um fato,
em qualquer tempo, em qualquer espaco, qualitativa e quantitativamente,
em causas e efeitos.

4.4.3 Base l6gica de uma investigacao

Em geral, uma investigacao inicia com uma pergunta ou hipétese sobre um
problema que é solicitado por alguém (instituicao, empresa, érgao, associa-
cdo ou magistrado), para depois serem desenvolvidas as seguintes etapas:
(1) definicdo do problema; (2) leitura dos documentos, autos do processo ou
assuntos relacionados ao problema; (3) formulacao das hipoteses; (4) definicao
das variaveis; (5) planejamento dos recursos e metodologia de investigacao;
(6) coleta dos dados, que pode se incluir a vistoria do local para coleta de
informacdes e/ou amostras; (7) analise dos dados, que pode ser laboratorial,
estatistico, entre outras; (8) avaliacdo dos dados e resultados para serem dis-
cutidos; (9) estruturacao preliminar da peca escrita, que podera ser na forma
de laudo, relatério ou parecer; (10) elaboracdo da peca escrita; (11) revisao
da peca escrita; e (12) apresentacao.

4.4.4 Principais regras para redacao dos
documentos técnicos

O profissional especialista responsavel pela elaboracdo de um documento

técnico deve escrever de forma clara e em linguagem técnica. Segundo Cervo

e Bervian (1983), na linguagem técnica predominam os seguintes aspectos:

a) Impersonalidade — a redacdo deve ser feita na 32 pessoa do singular,
evitando-se ou uso de “nés” que nao indica impersonalidade. Sugere-se
o uso de O presente trabalho...; o presente estudo...; somos da opinido
que...; concluimos que...
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normas técnicas em vigor.



b)

()

d)

e)

Objetividade — a linguagem deve ser objetiva, precisa e isenta de qual-
guer ambiguidade. Nao se deve deixar por conta da imaginacao do leitor,
com possiveis interpretacoes dubias, porque esse é o trabalho de roman-
cistas, poetas, jornalistas e publicitarios, nao do especialista técnico. Os
fatos ocorridos no desenvolvimento do trabalho devem estar claramente
explicitados, convencendo o leitor com dados e fatos, baseando-se em
verdades claramente formuladas e em argumentacdes légicas.

Exemplo

As analises de qualidade da dgua de caldeira foram realizadas de acordo
com a metodologia preconizada pelo Standard Methods for Examination
of Water and Wastewater...

Modéstia e cortesia — uma pesquisa cientifica se impde por si mesma
por meio de seus resultados. Nao é cortés insinuar que os resultados
obtidos por outros autores continham erros, pois o trabalho por mais
perfeito que pareca, nao esta isento de refutacoes posteriores. A cortesia
deve suceder a modéstia, pois nao se deve transmitir um resultado com
autoritarismo. A linguagem cientifica tem por objetivo expressar e nao
impressionar.

Exemplo

Detectou-se que, a velocidade de sedimentacao do lodo foi mais rapida nos
meses de agosto e dezembro, na faixa de 7,0 a 10,0 mL.min"", enquanto
nos outros meses a velocidade de sedimentacao do lodo foi mais lenta,
na faixa de 0,2 a 4,3 mL.min"". Esses resultados estdo de acordo com a
literatura como os trabalhos citados por...

Informativo - a transmissdao de conhecimentos e de informacdes deve
ser cognitiva e racional, baseada em dados concretos a partir dos quais
se analisa, sintetiza, argumenta e conclui.

Exemplo

A distancia entre as curvas de temperatura em funcao do tempo regis-
trados pelos termopares 1 e 2, como se ilustra na figura 3, sugere que o
bagaco de cana-de-aclcar em p6 estudado possui elevada capacidade de
retencdo de calor.

Claro e distinto — a clareza de raciocinio é absolutamente fundamen-
tal. Para haver clareza na frase deve haver, primeiramente, a clareza de
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f)

9)

h)

ideias. Isso ird transmitir os conhecimentos e informacdes com precisao e
objetividade, visando obter o maximo de compreensao ao se anunciarem
guestodes, problemas, informacoes e ideias.

Proprio e concreto — o texto deve ser redigido com a linguagem prépria
da area de conhecimento, usando-se a terminologia especifica.

Exemplo

O periodo chuvoso ndo desenvolveu perfil de estratificacdo acentuado.
A justificativa para esse fendmeno possivelmente pode ser atribuida ao
aumento da massa especifica da d4gua do epilimnio...

Técnico — a linguagem deve ser propria e concreta. O texto deve ser ela-
borado tecnicamente, como se exemplificou anteriormente.

Frases simples e curtas — a simplicidade ao escrever e expressar as
ideias, pode ser alcancada por meio de graficos e figuras elucidativas,
que auxiliam na interpretacao dos resultados. As girias, jargoes, frases
feitas outras figuras de linguagem perniciosas ndo sao recomendados, a
Nao ser em casos Muito especiais.

Exemplo

A Tabela 4.1 apresenta os parametros fisico-quimicos médios de caracte-
rizacao das dguas condensadas extraidas do 3° e 4° efeitos dos evapora-
dores — Niro | (Maquinas 3 e 4), evaporador Stork e condensador Stork,
gue serao destinadas a central de tratamento.

Tabela 4.1: Média dos parametros caracteristicos da mistura das aguas

condensadas
Aguas . Condutivi-  Alcalin.
misturadas Vazao Temperat. pH dade - Enxofre Cloretos
) (mg.L!
3 -1 of -1 -1 ElGiE
(m3.dia™) (°C) (um.cm') Caco) (mg.L"SOs)  (mg.L" CI)
Condensada 189,2 60,3 6,5 13,3 4,7 <5 <10
D. Total D. CaTotal D. Mg? Cu Fe Na K
Condensada <1 <0,5 <0,5 < 0,05 < 0,05 0,1 <0,5
Zn Al Mn PO, Si0; C Turbidez
Condensada < 0,01 <0,1 <0,01 0,63 <0,5 5 2,4

Fonte: autores
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4.4.5 Elaboracao de laudo

O laudo pode ser técnico, pericial, ndo oficial e oficial. O laudo técnico é um
documento resultante de uma anélise laboratorial, vistoria ou exame realizado
por profissional especialista legalmente habilitado. O laudo pericial é um
documento oficial resultante de uma analise laboratorial, vistoria ou exame
realizado por profissional especialista, legalmente habilitado, nomeado e
compromissado nos autos pelo judiciario para atuar em determinada questao.
J& o laudo néo oficial, ndo exige o termo de compromisso, sendo em geral
uma resposta a uma indagacao da justica ou de outro 6rgdo ou instituicao,
podendo ser um pedido de exame (avaliacdo) complementar ou ainda na
condicdo de acessorio técnico.

Em geral, um laudo deve ser elaborado com os elementos apresentados no

Quadro 4.3 para atender as diferentes acdes ou procedimentos legais.

Quadro 4.3: Principais elementos de um laudo

Finalidade

Elemento

Autoridade requisitante
Processo n°

Registro do 6rgéo
Natureza da acao
Nome do periciado
Nome do perito ou CRP
Objeto de estudo
Metodologia
Qualificacao

Historico

Exames ou analises
Discussao

Conclusao

Respostas aos quesitos
(se houver)

Data e assinatura

Identificar o requerente.

Registrar o nimero do processo.

Identificar o ndmero de cadastro do 6rgéo requerente.

Reconhecer o tipo de pedido de investigacao.

Identificar pessoa fisica ou juridica investigada.

Identificar o autor do laudo ou o nimero do registro profissional do perito.
Identificar o objeto ou fato sob investigacao.

Descrever os materiais, métodos e técnicas empregadas na realizacdo das anélises.
Atestar as certificacoes, credenciamentos da empresa e técnicas de andlise.
Relacionar as ocorréncias constantes nos autos do processo.

Apresentar os dados e resultados das analises.

Discutir os resultados dos exames ou analises.

Concluir o laudo.
Responder as questdes requeridas pelo érgao solicitante.

Colocar data e assinatura do perito.

Fonte: Adaptado de Evangelista, 2000
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RELATORIO DE ENSAIO
DETERMINAGAO DA BIODEGRADABILIDADE IMEDIATA
Stna A FECHADO E@:R

Cliente: 0 E DE PRC DE LIMPEZA GIRANDO SOL LTDA
Enderego: Rua General Daltro Filho, 26 Arroio do Meio — RS Cep: 95940-000
Protocolo Ecolyzer: 21828/08C

Recebimento da Amostra: 1000408

Inicio do Ensaio: 16/0508

Término do Ensaio: 13/06/08

Emissio do Relatério: 180808

Amostra: DESINFETANTE USO GERAL GIRANDO SOL
Composicio Quimica Declarada: N&o Declarado

Quantidade: S00mL

Lote Declarado: Ndo Declarado

RESULTADO
A SIN USO GERAL SoL um grau de
de 76.9 % e foi POis atingiu um
de 60% de biodegradacho em 10 dias apds atngir 10% de biodegradacdo inicial. O ensaio foi

com glicose apresentou
10 cias apds atingir 10% de biodegradacdo. O ensaio de indicdo atingu um
minimo de 25% do CO; - t total das Juas substincias adicionadas, NO MesMO intervalo e
condicdes referentes 30 padrio biodegradavel
Metodologia:
OECD - Guidelne for testing of Chemicals - 3018 CO; Evolstion Test - Ready
Biodegradabiy - 1992
CETESB - Projeto 83.04.00 Desenvolvimento e Implementacdo de testes para avaliacdo da
agentes quimicos, Sdo Paulo out. 1980

<O resultado refere-se & amosira recedida
- realizada pelo chente

- Este relaténio atende nbe isofiec 17025, dados
0erados no ensaio.
"€ probida .'\§ \

Hawwegare 2 Al \ \

Hennique Pagani dos Santos \F e

CRQ 61497 - IV Regido CRQ 004448870 - IV Regido

=
K’ 2 . LABORATORIOS ECOLYZER LTOA
(%./_ Rua Romao Puiggan, 898 - Vila das Mercés
s S80 Paulo - SP. CEP: 04164-001
frordomat o

Pagina 1de 1

Figura 4.3: Exemplo de laudo técnico
Fonte: http://www.girandosol.com.br/laudos/laudoBioDesinfetante.jpg

4.4.6 Elaboracao de relatorios
A estrutura de relatérios técnicos pode obedecer aos critérios da Associacao
Brasileira de Normas Técnicas (ABNT) como apresenta o Quadro 4.4.

Quadro 4.4: Principais elementos da estrutura de um relatoério

Estrutura Elemento
Capa (obrigatorio)
Errata (opcional)
Dedicatoria(s) (opcional)
Agradecimento(s) (opcional)
Pré-Textuais Lista de ilustracdes (opcional)
Lista de tabelas (opcional)
Lista de abreviaturas e siglas (opcional)
Lista de simbolos (opcional)
Sumério (obrigatério)
Introducao
Textuais Desenvolvimento
Conclusao
Referéncias (obrigatorio)
Glossario (opcional)
Pos-Textuais Apéndice(s) (opcional)
Anexo(s) (opcional)
indice(s) (opcional)

Fonte: Adaptado de ABNT/NBR 14.724, 2005
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Em linhas gerais, de acordo com a NBR 14.724, os principais elementos estru-
turais de um relatério consistem de:

Capa — deve conter as seqguintes informacoes: a) nome da instituicao (opcional);
b) nome do autor; ¢) titulo; d) subtitulo, se houver; e) nimero de volumes (se
houver mais de um, deve constar em cada capa a especificacao do respectivo
volume); f) local (cidade) da instituicdo onde deve ser apresentado; g) ano
da entrega.

Sumario - relacao do contetdo do relatério acompanhada dos seus respec-
tivos nimeros das paginas.

Introducao — parte inicial do texto onde devem constar a delimitacao do
assunto tratado, objetivos da pesquisa e outros elementos necessarios para
situar o tema do trabalho.

Desenvolvimento — parte principal do texto que contém a exposicao orde-
nada e pormenorizada do assunto. Divide-se em secdes e subsecoes, que
variam em funcao da abordagem do tema e do m étodo.

Conclusao — parte final do texto na qual se apresentam concluses corres-
pondentes aos objetivos ou hipdteses.

Referéncias — elaborado conforme a ABNT NBR 6.023.

4.4.7 Elaboracao de parecer

O parecer é uma peca escrita com multiplas aplicacdes e seu contetdo é
relativamente genérico, podendo abordar desde a analise de fatos concretos
até situacoes hipotéticas que sirvam de parametro para outras analises e/ou
conclusées (ESPINDULA, 2008).

O parecer diferencia-se do laudo e do relatério por ser mais amplo. O parecer
é consequéncia de uma analise e contém além da analise, a opinido técnica
sobre determinado fato, objeto do exame. O laudo é o resultado completo e
detalhado do trabalho técnico-cientifico e o relatério € o relato da acao (do
exame) desenvolvido, com o respectivo resultado, se for o caso, sem emissao
da opiniao.

Um parecer deve ser elaborado com os elementos apresentados no Quadro

4.5. Se o parecer nao for para atender a Justica, podera ser elaborado na
mesma sequéncia do relatério técnico.
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Quadro 4.5: Principais elementos de um parecer pericial

Elemento Finalidade

Deve conter: a) nome da instituicdo ou empresa destinada (opcional); b) nome do
Capa autor; ¢) titulo; d) subtitulo se houver; e) local (cidade) da instituicdo onde deve ser
apresentado; f) ano da entrega.

Se o parecer for muito extenso, faz-se necessaria a inclusdo de um sumario, parte que

Sumario ) . -
contém os componentes do parecer com suas respectivas paginas.

Do Histérico Nesta parte o parecerista narra o acontecimento desde o inicio da formacao do
processo administrativo de tal maneira que o leitor entenda o que estd se passando.

Da Alegacdo Destacar os principais pontos alegados pelo intimado em sua defesa.

Do Mérito Analisar o mérito da questao, isto &, se a solicitacdo merece ou ndo ser tendida

ri ) o .

mediante argumentacdes técnicas que podem ser referenciadas.

Da Conclusdo Concluir o mérito da questao se a solicitagao deve ou ndo ser deferida.

Das Referéncias Se houver, deve obedecer a ABNT NBR 6.023.

Fonte: autores

Resumo

Nesta aula estudaram-se execucao e interpretacao de fluxogramas e dos layout
de processos e de analises rotineiras; a interpretacao e execucao dos POP’s
(procedimento operacional padrao), e a interpretacao e execucao de relatérios
técnicos; interpretacao de laudos periciais de validacao de métodos e laudos
periciais de qualidade de matéria-prima e produto acabado. Estudaram-se
também a elaboracao e interpretacao de pareceres técnicos, as principais pecas
técnicas, como: pericia, vistoria, andlise, avaliacao, relatério, laudo e parecer.

Atividades de aprendizagem

1. Acesse a internet, encontre um fluxograma de producéo de:

a) Acucar.

b) Alcool.

2. Apo6s encontra-los, descreva o funcionamento do processo.

3. O layout da Figura 4.1 pode ser feito de outra maneira, mas com os
mesmos objetivos. Refaca o layout de modo que se consiga descrever o
processo de fabricacdo do aclcar e alcool.

4. O que é procedimento operacional padrao?

5. Quais os tipos de documentos técnicos que existem?
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6. Escolha 3 tipos de documentos técnicos e os descreva.

7. Quais sao os principais elementos de um laudo?

8. Quais sao os principais elementos de um parecer técnico?
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