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RESUMO

Nitrato de cobre (ll) trinidratado € um sal de cobre, que em agua dissocia-se
completamente, portanto forma os ions de cobre (ll) e nitrato em solugéo,
produzindo uma coloragao azulada. Pela utilizacdo do método da adicao de padrdes
externos é possivel calcular a concentracdo da espécie na amostra, a partir da
técnica da espectrofotometria na regido do ultravioleta-visivel, cujo cada absorbancia
€ medida de acordo com a concentracdo da espécie. Ao fazer a leitura de
absorbancia na regidao de 190 a 1100 nm, determinou-se que a maior absorbancia,
correspondeu ao pico de 805 nm na regidao do ultravioleta-visivel. A partir da
determinacédo desse comprimento de onda, é possivel medir as absorbancias para
cada padrao externo e, assim, determinar a curva de calibragdo para quantificagao
de ions cobre (lI) em solugdo aquosa. O coeficiente de determinacgéo, o limite de
linearidade, o limite de quantificagcao e o limite de detecgao foram calculados para

comprovar a viabilidade da curva de calibragao obtida.

Palavras-chave: Curva de calibragdo. Nitrato de Cobre (IlI). Espectrofotometria no
UV-VIS.
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1 INTRODUGAO

O ramo da quimica analitica ou analitica instrumental tem uma grande gama
de variedades entre elas esta a espectrofotometria na regido do ultravioleta-visisvel
(UV-VIS), esse método consiste na relagdo entre a radiagdo eletromagnética e a
matéria (CANASSA; LAMONATO; RIBEIRO 2018). As analises quantitativas em
espectrometria no UV-VIS baseiam-se na lei de Beer-Lambert em que a quantidade
de luz absorvida depende da concentragéo do soluto em solugdo (MENDES, 2009).

O espectrofotdbmetro € um equipamento que tem a finalidade de passar um
feixe de luz monocromatica entre uma solugcdo e medir a quantidade de luz que foi
absorvida por sua solucdo. Utilizando um prisma o equipamento pode separar os
feixes de luz com diferentes comprimentos de onda para medir seus picos, portanto,
o espectrofotdmetro possibilita saber a quantidade de luz que é absorvida em cada
comprimento de onda sendo relacionada a concentragdo da substancia (MENDES,
2009).

Determinado os valores de absorbancia, faz-se a relacdo com as respectivas
concentracdes do analito, com esses valores encontrados € possivel aplica-los em

diversas areas, e uma delas é na construgcao da curva de calibragao.

A calibragdo é realizada pela obten¢do do sinal de resposta (absorbéancia)
como uma fungdo da concentracdo conhecida do analito, uma curva de calibragao
(ou curva analitica) é preparada construindo-se um grafico a partir dos dados ou
ajustando-os a uma equagdo matematica adequada, como a empregada no método
dos quadrados minimos (HOLLER, SKOOG e CROUCH, 2009).

Esse trabalho foi realizado com o composto de Nitrato de Cobre Il
trinidratado, (Cu(NOs3), - 3H,0), que em agua dissocia-se completamente, portanto
forma os ions de cobre (ll) e nitrato em solugéo, produzindo uma coloragao azulada.
O sal de cobre tem uma utilizagdo muito importante no mercado, um deles é na
industria de ceramicas como aditivo, mas, também, é utilizado na industria téxtil

como mordente, ou nos laboratério como um o6timo catalisador de reagdes



organicas. Porém, o seu descarte de forma inadequada, pode causar riscos para os
seres humanos e diversos ecossistemas, principalmente os marinhos. Nos seres
humanos, a ingestdo de nitrato de cobre pode causar irritagdo no trato
gastrointestinal, alteracées na oxigenagao do sangue, devido a redugao do nitrato a
nitrito e o cobre pode se acumular no organismo, além de ser um 6timo agente
oxidante (THPANORAMA, 2018).

Para se obter os valores de absorbancia dos padrdes externos preparados
com Cu(NO;), - 3H,0, foi utilizado um espectrdbmetro da classe Tag 127472, marca
Spectro Vision (Fotografia 1).

Fotografia 1 — Espectrofotdmetro UV-VIS Spectro Vision.

Fonte: Autoria propria (2019).
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2 METODOLOGIA

Baseada na lei de Beer-Lambert, que afirma que a absorbancia da solugéo
depende da concentracdo das moléculas absorventes e da extensdo do caminho
sobre o0 qual ocorre a absorcdo. Para obtencao dos padrbes externos, foi feita uma
solugdo mae (Matriz) de nitrato de cobre (ll) trihidratado, da marca Dinamica Ltda,

lote: 55188, massa molar 241,60 g/mol.
2.1 PREPARACOES DA SOLUCAO MAE

Foi medida uma massa de 2,2114 g do nitrato de cobre (ll) trihidratado e
essa massa foi dissolvida com agua destilada em um béquer. Apés, foi transferida
quantitativamente para um baldo volumétrico de 100,00 mL e o volume completado

com agua destilada.
2.2 PREPARACOES DOS PADROES

A partir da solugao mée, foram feitos padrées para medir a absorbancia de
cada um deles, foram feitos 7 padrbes (Fotografia 2). Para obter cada padréao, foi
pipetado uma aliquota da solucdo mae, transferiu-se essa aliquota para um balao
volumétrico de 25,00 mL e realizado a diluigdo com agua destilada. As aliquotas
pipetadas foram de 1,00 mL; 2,00 mL; 3,00 mL; 5,00 mL; 10,00 mL; 15,00 mL e

20,00 mL, respectivamente e realizado em triplicata.

Fotografia 2 — Imagem da solugédo mée e dos padrdes preparados.

Fonte: Autoria prépria (2019).
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2.3MEDICOES POR MEIO DE PADROES EXTERNOS

Primeiramente, utilizou-se uma das solu¢des obtidas para fazer a varredura
no espectro e determinar o comprimento de onda onde ocorre a maior absorbancia
para a solucdo. Apos a determinacdo do comprimento de onda e os padrdes
estarem pronto, foram realizadas as medidas de absorbancia para cada padrao, na
ordem do mais diluido para o mais concentrado. Essa medida foi realizada através

do espectrofotdbmetro da classe Tag 127472, marca Spectro Vision.

O espectro forneceu os seus respectivos valores de absorbancia para serem
utilizados na realizacdo dos calculos para determinagédo da curva de calibracéo, as
medidas foram realizadas em ftriplicata. A partir da curva de calibragao, foi possivel
calcular o seu coeficiente de determinagao (R?), o limite de detecgao (Cm), o limite
de linearidade (LDL) e o limite de quantificagcdo (LQ), que sdo os parametros para a

validagao do método analitico utilizado.
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3 RESULTADOS E DISCUSSAO

3.1 CALUCULO DA CONCENTRACAO DAS SOLUCOES

Para as solugdes preparadas, solucdo méae e padrdes externos, foi calculado

a sua concentragao em mol/L, utilizando a equacgao 1.

C

= v (1)

Em que C é a concentragdo em mol/L, m € a massa medida, MM & a massa
molar e V o volume. A solugdo mae preparada teve uma concentracdo de 0,091531
mol/L, conforme célculo abaixo.

_ 22114 g 2)
" 421,6 g/mol-0,1000 L

C = 0,091531456 mol/L (3)

Para determinar a concentracdo dos padrdes utilizou-se a equacado de
diluicdo, mostrada pela equacdo 4. A concentracdo dos padrdes preparados é

mostrada pelas equagdes 5 a 17.

Cf-Vf =Ci- Vi (4)

Em que, Cf é a concentragao do padrao, Vf é o volume final (25,00 mL), Ci é

a concentragao da solugao mée e Vi € o volume pipetado da solugdo mae.

- Aliquota de 1,00 mL da solugao mae

0,025 L - Cf = 0,091531457 mol/L - 0,00100 L (5)
Cf = 0,003661258 mol/L (6)

- Aliquota de 2,00 mL da solugao mae

0,025L-Cf = 0,091531457 mol/L - 0,00200 L (6)

Cf = 0,007322517 mol /L (7)



- Aliquota de 3,00 mL da solugao mae

0,025 L - Cf = 0,091531457 mol/L - 0,00300 L
Cf = 0,010983775 mol/L

- Aliquota de 5,00 mL da solugao mae

0,025 L - Cf = 0,091531457 mol/L - 0,00500 L
Cf = 0,018306291 mol/L

- Aliquota de 10,00 mL da solugao mae

0,025 L - Cf = 0,091531457 mol/L - 0,01000 L
Cf = 0,036612583 mol/L

- Aliquota de 15,00 mL da solugao mae

0,025 L - Cf = 0,091531457 mol/L - 0,01500 L
Cf = 0,054918874 mol/L

- Aliquota de 20,00 mL da solugao mae

0,025L-Cf = 0,091531457 mol/L - 0,02000 L

Cf = 0,054918874 mol/L

3.2 MEDIDAS DA ABSORBANCIA DAS SOLUGCOES

13

(10)

(11)

(12)

(13)

(14)

(15)

(16)

(17)

Antes da medida de absorbancia para os padrboes, determinou-se o

comprimento de onda onde ocorre o maximo de absorbancia para a solugdo de

nitrato de cobre (ll) trihidratado e conforme mostrado na fotografia 3, observa-se que

0 maximo ocorreu em 805 nm, entdo esse sera o comprimento de onda para a

obtencado das absorbancia dos padrbes e consequente para a construgao da curva

de calibracgao.
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Fotografia 3 — Espectro de absorgao para a solugédo aquosa de Cu(NO3), - 3H,0
obtido de 190 a 1100 nm.

SPECTRUM 1180.0 wm 0.649 Abs
5.900

Y so

Z.508

1.258

B.088 | A . '
196 400 606 800

16 : 26
8687

Fonte: Autoria propria (2019).

A tabela 1 apresenta os valores médios e o desvio padrao de absorbancia
para cada padrao externo e o grafico 1 apresenta a curva de absorbancia versus

concentragao para.

Tabela 1 — Valores de absorbéncia para diferentes concentragdes de Cu(NO;), -

3H,0 em 805 nm.

Concentragao (mol/L) ABS Desvio
0,003661258 0,044 0,002
0,007322517 0,090 0,004
0,010983775 0,134 0,004
0,018306291 0,23 0,02
0,036612583 0,439 0,002
0,054918874 0,660 0,007
0,073225166 0,881 0,009

Fonte: Autoria prépria (2019).
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Grafico 1 — Absorbancia versus para diferentes concentragbes de Cu(NO5), - 3H,0

em 805 nm, em que cada série representa uma das triplicatas.

15

0-llllIllllIllllIllllllllllllllllllllllllI
0 0,01 0,02 0,03 0,04 0,05 0,06 0,07 0,08

Concentracdo (mol/L)
-0-Sériel =e—=Série2 Série3

Fonte: Autoria propria.

3.3 CURVA DE CALIBRACAO

Para a construgdao da curva de calibracdo foi utilizado o método dos
quadrado minimos e os valores estdo organizados na tabela 2. Em que, X? é o
quadrados dos valores de X (concentragdo), Y2 é o quadrados dos valores de Y

(absorbancia) e X-Y é o produto de cada valor de X pelo respectivo valor de Y.
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Tabela 2 — Valores de concentragdo (X) e absorbancia (Y) e seus respectivos

valores ao quadrado e o produto entre eles.

Concentragao (X) Absorbéancia G Y? XY
(Y)

0,003661258 0,044 0,000013404 0,001936 0,000161095

0,007322517 0,090 0,000053619 0,0081 0,000659026

0,010983775 0,134 0,000120643 0,018045444 0,001475487

0,018306291 0,23 0,000326268 0,054289 0,004265366

0,036612583 0,439 0,001340481 0,193013777 0,016085128

0,054918874 0,660 0,003016082 0,43604011 0,036264763

0,073225166 0,881 0,005361924 0,776161 0,064511371
> 0,205030464 2,482 0,010241277 1,487585333 0,123422237

Fonte: Autoria propria (2019).

A partir dos dados da tabela 2 determinou-se os valores de Syy (equagao

21), que é a soma dos quadrados dos desvio de Y, de Sxx (equagao 25), que € a

soma dos quadrados dos desvio de X em relagdo a média e de Sxy (equagao 29),

que é a soma do produto dos desvio de x e y em relagdo a média.

Syy = Ly2 — %

y = 1,487585333 — 2452

Syy = 1,487585333 — 0,880046285
Syy = 0,607539048

(=x)?

Sxx = Xx2 —
N

(0,205030464)*

Sxx = 0,010241277 — -

Sxx = 0,010232421277 — 0,006005355

Sxx =0,004235921

Sxy=Yx'y— ZxNi

0,205030464 -2,482
7

Sxy = 0,123422237 —

(18)

(19)
(20)
(21)

(22)

(23)
(24)

(25)
(26)

(27)
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Sxy = 0,123422237 — 0,072697944 (28)

Sxy = 0,050742793 (29)

Definidos os valores de Syy, Sxx e Sxy calculou-se a inclinagdo (m) e o
intercepto (b) da reta, equagdes 32 e 36, respectivamente. E assim, obteve-se a
curva de calibracdo (equagao 38) para a solugdo aquosa de Cu(NO3),-3H,0 em
805 nm.

m= 5 (30)
m= it (31)
m = 11,975 (32)
b= Z_Ny —m- % (33)
b= @ _ 11,975 . 0,205030464 (34)
b = 0,354571428 — 0,0029290066 (35)
b =0,0038 (36)
y=m-x+b (37)
y=11975-x+ 0,0038 (38)

Para comprovar a viabilidade da curva de -calibracdo obtida, foram
calculados o coeficiente de determinacdo, o limite de linearidade, o limite de
quantificacdo e o limite de deteccao foram calculados para comprovar a viabilidade

da curva de calibracao obtida.

O coeficiente de determinacéo (R?) € usado em modelo estatistico linear e é
uma medida de ajustamento de um modelo estatistico linear generalizado em
relacdo aos valores observados e pode ser calculado pela equacgao 39.

R2 = m-Sxy (39)

Syy

_ 11,974-0,050742793
T 0,067539048

RZ
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R? = 0,9998 (41)

Esse valor comprova que para a curva de calibragdo podera ser utilizada,
mas para valida-la como método quantitativo de analise, além do coeficiente de
determinacdo, necessita-se dos valores do limite de linearidade, do limite de
deteccao e do limite de quantificacao, para tal utilizou-se as equacgdes 42, 47 e 50,

respectivamente.

Para a lei de Beer-Lambert, o limite da linearidade ocorre para a absorbancia
igual a 1,00, entdo, aplicando esse valor na equacgao 42, obtém-se a concentragao
maxima da solugdo de Cu(NOs),-3H,0, em 805 nm, que limita a linearidade da

curva de calibragao.

y = 11,974 x + 0,0038 (42)
1,00 - 0,0038 = 11,975 - x (43)
0,9962 = 11,975-«x (44)
10,9962
T 11,975 (45)
x = 0,08319 mol/L (46)

O limite de quantificacdo € estabelecido como sendo um valor 5% acima do
limite de detec¢cdo (Cm), que € calculado pela equagdo 47. O Cm ¢é igual a
concentracdo, ou massa minima, do analito que pode ser detectada em um dado
nivel de confianga. Esse limite depende da razdo da magnitude do sinal analitico em
relacdo a grandeza da flutuagdo estatistica do sinal do branco. Como, o sinal do
branco (Sbr) é igual a zero e sm é o menor sinal obtido de absorbancia, a Cm sera:

Cm = S’";fb (47)
_0,044-0

(m = 11,975 (48)

Cm = 0,003674321 molL (49)

LDQ = Cm + 5%Cm (50)

LDQ 0,003674321 + 0,003674321-0,05 (51)
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LDQ = 0,003858 molL (52)

A curva de calibragdo obtida para o nitrato de cobre (ll) trihidratado foi bem
satisfatéria, com bom coeficiente de determinacdo e uma o6tima linearidade, como

mostrado no grafico 2.

Grafico 2 — Curva de calibragéo para o Cu(NO3), - 3H,0 em 805 nm.

1 -
] )
0,8 -
] oM
3
(V)
o
204 -
02 ] O _
o y=11,975x + 0,0038
,y.-e" R2 = 0,9998
0 l""lllllllllllllllllllllllllllllllllllI
0 0,01 0,02 0,03 0,04 0,05 0,06 0,07 0,08

Concentracdo (mol/L)

Legenda: (-) Cm, (-) LDQ e (-) LDQ. Fonte: Autoria prépria (2019).
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4 CONSIDERAGOES FINAIS

O desenvolvimento do estudo viabilizou a construgao da curva de calibracido por
padrées externos para o Nitrato de Cobre (ll) trihidratado. Sendo todos os seus dados
foram feitos em ftriplicatas, foram analisados por espectrofotometria no ultravioleta-visivel

no comprimento de onda de 805 nm.

O método aplicado dos minimos quadrados trouxe resultados satisfatorios,
mostrando a linearidade da reta para o grafico de absorbancia em funcdo da

concentracao, que foi confirmado pelo coeficiente de determinacéo.

Podendo assim concluir, que foi possivel construir a curva de calibragdo para o

Nitrato de Cobre (ll) trihidratado para o comprimento de onda de 805 nm.
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