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Química Analítica, composição molecular e uso 

da informação  

As moléculas 

Constituem tudo o que é concreto 

Viabilizam até o abstrato 

Conferem as propriedades aos materiais 

Indicam a qualidade dos materiais 

São a mola do desenvolvimento econômico e social 

Indicam as fraudes em materiais e sistemas 

 

Bem utilizadas proporcionam nosso bem estar 

Mal utilizadas são a causa de todos os males 

 

Portanto, mensurar moléculas é a essência da Sociedade 



Química Analítica, mensuração, metrologia e a 

Garantia da qualidade 

O uso da informação molecular passa pela Confiabilidade: 

  

 MOUs de INMs 

 Centros de excelência metrológicos, os INMs 

 Sistema metrológico rastreável a padrões internacionais 

 Órgãos acreditadores 

   Cadeias de rastreabilidade metrológica 

   Normas metrológicas rígidas 

   Sistema de Garantia da Qualidade 

    

 A acreditação de terceira parte é, portanto, a base da 
pirâmide de confiabilidade das medições 



Metrologia Química Molecular e a 

confiabilidade das medições. 1. 

ñMetrologias F²sicasò 

Medida de uma entidade universal (comprimento, tempo, etc.) 
Idênticos para qualquer sistema 

 

ñMetrologias Qu²micasò 

A MQ mede espécies químicas (átomos, moléculas, etc.) 

 Essas não são idênticas 

 Estão associadas às moléculas do material 

  



Metrologia Química Molecular e a 

confiabilidade das medições. 2. 

 

A trilogia da complexidade da MQ é, portanto, 

 

 Análise qualitativa (identificação) 

 Análise quantitativa (quantificação) 

 Influência do meio onde está a molécula a ser mensurada 
(efeito de matriz) 



Metrologia Química Molecular e a 

confiabilidade das medições. 3. 

Dada a complexidade da MQ, a acreditação segundo norma 
extremamente rígida (ISO 17025), por organismo 
reconhecido internacionalmente através da ILAC, é que 
pode fornecer a confiabilidade forense às análises 

 

Como a análise é realizada em resposta a uma pergunta, o 
contexto da pergunta e as circunstâncias de obtenção da 
amostra também impactam na qualidade do resultado 

 

O controle de dopagem no esporte como estudo de caso 



O que é doping? 

ñUso de substâncias, ou métodos, potencialmente perigosos 

à saúde do atleta e/ou capazes de aprimorar seu 

desempenho.ò 

Inclui drogas de abuso e 

fraude ao controle 



PORQUE SE DOPAR? 

 

× Descuido e / ou desconhecimento (!?) 

× Necessidade de vencer a todo custo 

× Razões econômicas e de ascenção social 

× Cobrança de excelência pela sociedade, 

 mídia, empresários, treinadores, clubes e 

 até familiares 



MITOS MITOS 

 Aumento da massa muscular 

 Aumento da força 

 

 

 Inócuos 

 ñComplementos alimentaresò 

MELHOR DESEMPENHO 

$$ 

PRESTÍGIO 

PODER 

ñBELEZAò 

FAMA 



JOVENS MALHADORES: ñQUANDO A GENTE É FORTE AS MENINAS PAQUERAM 

MAIS, A PRIMEIRA IMPRESSÃO QUE FICA É A DO FÍSICOò. 

Dopagem em esportistas amadores 

Prevenção (ausência) = custos sociais 

MITOS MITOS? 



Abuso não esportivo & Dependência Química ou Psíquica 

 Emagrecer Estimulantes (anfetaminas, etc.) 

 ñVirarò  Estimulantes (anfetaminas, etc.) 

 ñBrilharò  Estimulantes (ritalina, modafinil, etc.) 

 ñViajarò  Alucinógenos (heroína, LSD, etc.) 

 ñDescolarò Alucinógenos (ecstasy, etc.) 

 ñSararò  Anabolizantes (testosterona, etc.) 



PORQUE FAZER CONTROLE DE DOPAGEM? 

Á Proteção da ética esportiva. 

Á Proteção dos adversários. 

Á Proteção do próprio atleta. 

Á Exemplo para a Sociedade. 

 

Dever da sociedade: 

a principal responsável! 



Metrologia Química Molecular e a 

confiabilidade das medições. 4. 

A MQ associada ao SQ garante a qualidade do trabalho de 
medição executado, p. ex., a qualidade do laboratório 
executar uma certa determinação 

 

MAS, do ponto de vista prático isso só tem sentido se 
houver: 

 Garantia da qualidade da coleta 

 Especificação das condições de acondicionamento da 
amostra e seu transporte ao laboratório 

 

 ISTO É, rastreabilidade da origem da amostra até a entrega 
no laboratório 



Amostragem rigorosa 

Segurança 

http://www.asda.org.au/resources/DRGTEST4.jpg


CONTROLE DE DOPING NO ESPORTE 

Estimulantes 

Narcóticos 

Anabolizantes 

Diuréticos 

Hormônios 

 Peptídicos 

15 classes farmacológicas diferentes 



Matrizes 

(substâncias endógenas) 

Análise requer 

conhecimento sobre ambos 

Resíduos e metabolismo 

(substâncias com diferentes 

propriedades físico-químicas) 

Técnicas de Detecção 

TRIAGEM 

Minimização de falsos-

negativos 

CONFIRMAÇÃO 

Eliminação de falsos-positivos 
X 



TÉCNICAS DE ANÁLISE MOLECULAR PARA 

MISTURAS COMPLEXAS NO IQ ï UFRJ 

Å CGAR-EM  (11) 

Å CGAR-DCI-EM (2) 

Å CGAR-EM/EM (1) 

Å CGAR/C/EMRI (1) 

Å CLAE-EM/EM (5) 

Å CGxCG-EMTDV (1) 

EMAR: 

Å CGAR-EMAR (1) 

Å CL-ORBITRAP (2)* 

Å CL-qEMTDV (0) 

Å IEN-EMRCIEM (0) 

Å IA-EMRCIEM (0) 

Å * DBq-IQ-UFRJ 

CROMATÓGRAFO A GÁS ACOPLADO A 

ESPECTRÔMETRO DE MASSAS (CG-EM) 



ACREDITAÇÕES  

http://www.mct.gov.br/sibratec


 COI & AMA 

34 LABORATÓRIOS ACREDITADOS 

LAB DOP ð LADETEC /  

IQ ð UFRJ  

Equador  

3 laboratórios acreditados no hemisfério sul 
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CONCLUSÕES 

ӿ A QUÍMICA É A BASE DO DESENVOLVIMENTO EM 

TODAS AS ĆREAS DO CONHECIMENTO ñCONCRETOò 

 

ӿ A QUÍMICA ANALÍTICA É A BASE DA QUÍMICA 

 

ӿ AS CROMATOGRAFIAS E AS ESPECTROMETRIAS DE 

MASSAS REPRESENTAM PARCELA CONSIDERÁVEL 

DAS ANÁLISES RELEVANTES 

 

ӿ A METROLOGIA QUÍMICA TEVE QUE SE ADEQUAR À 

REALIDADE DESSAS ANÁLISES COMPLEXAS 

 



CONCLUSÕES 

ӿ É IMPERATIVA A ACREDITAÇÃO DOS MÉTODOS POR 

ESPECIALISTAS E ORGANISMOS OFICIAIS  

 

ӿ O SISTEMA DE ACREDITAÇÃO IMPLANTADO PELA AMA 

ELIMINOU O QUESTIONAMENTO DE RESULTADOS 

 

ӿ PORTANTO, ESTÁ COMPROVADA A IMPORTÂNCIA DO 

RECONHECIMENTO DE TERCEIRA PARTE NA 

CONFIANÇA DO CLIENTE NO RESULTADO DA ANÁLISE 
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Importância das Cromatografias  

Separação para detecção 

Separação de fato ou virtual 

 

Análise qualitativa 

Caracterização dos analitos, separados, por sua retenção 

Caracterização por detectores ï analisadores (EM) 

 Após separação efetiva, virtual, ou deconvolutiva 

 

Análise quantitativa 

Direta, após separação e análise qualitativa 

 

Isolamento ï cromatografia preparativa 
Extra­«o por fase s·lida (EFS), CL (coluna, ñflashò, CLMP, CLAE)  

CCD-preparativa, CIA, CG-preparativa, ... 

 

 



Metrologia Química Molecular e a 

confiabilidade das medições. 2. 

Para complicar mais ainda , na química antes de medir uma 
quantidade é preciso determinar a qualidade, isto é, a 
natureza da substância. 

A MQ, portanto, também atua na identificação das moléculas 
além de sua quantificação. 

 

A trilogia da complexidade da MQ é, portanto, 

 Análise qualitativa (identificação) 

 Análise quantitativa (quantificação) 

 Influência do meio onde está a molécula a ser mensurada 
(efeito de matriz) 

 

 O que é específico para cada uma das dezenas de milhões 
de moléculas conhecidas! 



Importância das Espectrometrias de Massas  

Detecção universal ï razão massa / carga, m/z 

 Desde que molécula seja ionizável 

 Sem limite de massa molecular 

 

 Por separação virtual 

  Transformada de Fourier 

  Espectrometria de Massas de Alta Resolução 

  Deconvolução de picos 

 Por separação e seleção virtual  

  Modo de detecção seletivo ï MSI (ñSIMò), MMR (ñMRMò) 

  Processamento seletivo ï MSI, MRM 

 

 Após separação cromatográfica diagnóstico melhor 

 

   

 

 



Metrologia Química Molecular e a 

confiabilidade das medições. 1. 

Diferentemente das demais áreas da metrologia, que 
envolvem a medida de uma entidade universal 
(comprimento, tempo, etc.) idênticos para qualquer 
sistema, 

A MQ mede espécies químicas (átomos, moléculas, etc.) 

Essas não são idênticas! 

 Do ponto de vista prático medir 1 m de uma mesa de 
madeira é o mesmo que medir 1 m de uma mesa de vidro 

 Já medir 1 mg de benzeno exigirá capacitação 
completamente diferente que medir 1 mg de metano 

Para complicar ainda mais, as moléculas estão associadas 
ao ambiente em que se inserem: 

 Medir 1 mg de benzeno na gasolina, no ar, na água, no 
solo, são situações completamente diferentes 



Fonte Analisador Detector 

Manipulação 

dos 

dados 

Introdução 

da 

Amostra 

Espectro 

de 

Massas 

Ionização Separação dos íons Detecção de íons 

Os Componentes de um Espectrômetro de Massas 



IDENTIFICAÇÃO DE VOCs POR CGAR-EM 

 

1 0 . 0 0 1 5 . 0 0 2 0 . 0 0 2 5 . 0 0 3 0 . 0 0 3 5 . 0 0
0

5 0 0 0 0

1 0 0 0 0 0

1 5 0 0 0 0

2 0 0 0 0 0

2 5 0 0 0 0

3 0 0 0 0 0

3 5 0 0 0 0

4 0 0 0 0 0

T i m e - - >

A b u n d a n c e
T I C :  A N 3 2 1 8 .D

 

4 0 5 0 6 0 7 0 8 0 9 0 1 0 0 1 1 0 1 2 0 1 3 0 1 4 0 1 5 0 1 6 0
0

5 0 0 0

1 0 0 0 0

1 5 0 0 0

2 0 0 0 0

2 5 0 0 0

3 0 0 0 0

3 5 0 0 0

4 0 0 0 0

4 5 0 0 0

5 0 0 0 0

5 5 0 0 0

m /z - - >

A b u n d a n c e
S c a n  1 2 5 0  ( 2 0 . 3 7 3  m in ) :  A N 3 2 1 8 . D  ( - )

4 3

5 0

5 5 6 1

7 3

7 5

8 4

9 1 9 7 1 0 9

1 1 1

1 1 9 1 3 4

1 4 6

1 4 8



T®cnicas de detec­«o ñ¹micasò 

Genômica, Proteômica, metabolômica, 

petroleômica, ... 
CLAE-EM/EM 

ÅOrbitraps          (2)* 

ÅAbiex 4000qTrap (1) 

ÅAbiex 5500qTrap (1) 

EMTF (RCI): 

ÅIEN-EMTF** 

ÅIANS-EMTF**  (1) 

 
* Lab. Quím. Proteínas, Dept. Bioquím.  

** Lab. Thompson UNICAMP 

CLAE-EM/EM Abiex 4000qTrap 



CONCLUSÕES 

ӿA CROMATOGRAFIA DEPENDE CADA VEZ MAIS DA 

ESPECTROMETRIA DE MASSAS PARA MOSTRAR TODO 

O SEU POTENCIAL 

 

ӿ A ESPECTROMETRIA DE MASSAS DESENVOLVEU 

APLICAÇÕES SEM A SEPARAÇÃO CROMATOGRÁFICA, 

MAS SEU PODER AUMENTA MUITO COM ESSE 

ACOPLAMENTO 

 

ӿ AS CROMATOGRAFIAS E AS ESPECTROMETRIAS DE 

MASSAS TEM POTENCIAL PARA ATENDER À DEMANDA 

POR SUPORTE DE P,D&I E ROTINA EM QUALQUER 

APLICAÇÃO DE ANÁLISE MOLECULAR ORGÂNICA 



CG/C/EMRI: EQUIPAMENTO INSTALADO NO LABEM 

(IQ/UFRJ) 

Cromatógrafo Trace GC acoplado a forno de oxidação / forno de redução e a 

espectrômetro de massas Delta Plus ï Thermo Finnigan 

CG 

EM Espectrômetro de Massas Delta 

Plus Advantage 



Instrumento com analisador quadrupolar 



CGxCG/EMTDV : LABEM (IQ-UFRJ) 

CG HP-AGILENT acoplado a EM LECO PEGASUS III 

Sistema PEGASUS IV 

Detalhes do forno do CG 

Coluna 1D 
Coluna 2D 

modulador 

CG 

EMTDV 



CG x CG ï EMTdV CIT (3
 

-OH-estanozolol tris-TMS) 


