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The characteristics and the procedures of Process Analytical Chemistry (PAC) are described, includ-
ing at-line, on-line, in-line and moninvasive analysis. An industrial perspective is also given. The
analytical techniques more often used in PAC are discussed, considering both the commercially avail-
able analyzers and the publications found in the Chemical Abstracts.
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INTRODUCAO

No ambiente industrial, é crescente a énfase que vem sen-
do dada no sentido de se elevar o nivel de competitividade
da empresa. Isto demanda a fabricagdo de produtos de melhor
qualidade e a otimizagio do uso de matéria-prima e energia.
Por esta razdo, uma atengdo maior vem sendo dirigida para
tecnologias que possam permitir melhor acompanhamento e
controle dos processos industriais.

Por outro lado, é também crescente a conscientizagio sobre
a importancia da protegdo do meio ambiente - o que vem a
exigir da industria maior controle sobre a natureza dos efluen-
tes industriais.

Estas tendéncias da industria moderna vém despertando
maior interesse para a Quimica Analitica de Processos (QAP).
E significativa a atengio que esta drea da Quimica Analitica
vem recebendo nos ultimos anos, o que se pode constatar pe-
los artigos de revisio!: e simpésios’-? dedicados ao tema. As-
sim, € oportuno ter-se uma visao das caracteristicas, desafios
e oportunidade da QAP. E o que se procura apresentar neste
artigo.

LABORATORIO CENTRAL OU QAP

As andlises quimicas na industria podem ser realizadas, em
geral, de duas maneiras: em um laboratério central ou junto

a0 processo de fabricag@o. A primeira maneira € a tradicional.
Neste caso, as amostras sio retiradas de vérios pontos da fi-
brica e sdo levadas até o laboratério central ou de controle de
qualidade, onde sdo submetidas a tratamento adequado e sio
analisadas. Os resultados s@o enviados de volta para o solici-
tante ou sdo arquivados para referéncia futura.

Entretanto, na metodologia usada pela QAP, o sistema ana-
litico é instalado no préprio local da fabricagdo. Além desta
diferenga quanto a localizag@o, a QAP se caracteriza por usar
técnicas e equipamentos menos verséteis, mais especificos, de
elevada confiabilidade - porém mais rusticos e adaptados as
condi¢Bes mais hostis do ambiente de produgio. Também, o
tempo gasto para a conclusdo da andlise deve ser pequeno,
uma vez que os resultados analiticos muitas vezes sio usados
imediatamente para controlar ou otimizar o processo de fabri-
cagao.

ESTRATEGIAS DA QAP

Os procedimentos usados pela QAP podem ser classifica-
dos em quatro grupos, que sao esquematicamente mostrados
na Figura 1.

O primeiro passo em relagio & QAP consiste em trazer o
equipamento ou sistema analitico para junto da linha de Pro-
dugdo (Fig. 1A). Esta estratégia (andlise "at-line”) apresenta
a vantagem de se dispor de um instrumento exclusivo e oti-
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Figura 1. Estratégias da QAP. (A) Equipamento proximo d linha de produgdo; (B) Amostrador conectando o analisador d linha de produgdo;
(C) Sensor quimico introduzido dentro da linha de produgdo; (D) Sensor na linha de produgdo, porém sem contato com o material.
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mizado para a realizagéo da andlise, porém demanda tempo e
habilidade analitica por parte do pessoal envolvido no contro-
le do processo.

A segunda estratégia (Fig. 1B) envolve a conexdo do sis-
tema analitico diretamente ao processo de fabricagdo (andlise
“on-line”). Isto é feito por meio de um amostrador automatico,
continuo ou descontinuo, que extrai, condiciona e encaminha
a amostra ao equipamento analitico. Esta é, atualmente, a me-
todologia da QAP mais amplamente usada pela industria. So-
bre esta estratégia, muita informagao estd disponivell®:!4,

A amostragem ¢ considerada a etapa mais dificil da auto-
magio da andlise quimica, em um processo industrial®!5. Por
esta razdo, uma terceira alternativa da QAP (Fig.1C) consiste
em eliminar-se o amostrador, introduzindo-se o sensor quimi-
co dentro da linha do proceso, em contato direto com o ma-
terial a ser analisado (andlise “in-line"”). Ndo obstante o as-
pecto atrativo desta estratégia, ele encontra dificuldades devi-
do a problemas com a calibragdo e com o contato do sensor
com substancias corrosivas. Assim, existe atualmente apenas
um mimero limitado de analisadores deste tipo.

A quarta estratégia da QAP (Fig. 1D) é indicada, em tese,
como representando o sistema analitico ideal, com o sensor
quimico posicionado na linha do processo, porém sem contato
fisico com a substincia a ser analisada (andlise "noninvasi-
ve”). Virias técnicas espectroscédpicas tém sido sugeridas para
a construgio de analisadores deste tipo®.

O PONTO DE VISTA DA INDUSTRIA

Para o quimico analitico interessado na QAP é importante
ter uma visio do ponto de vista da industria com relagao ao
uso de técnicas analiticas para o controle de processos.

A motivagio da indistria para investir no controle do pro-
cesso estd ligada a objetivos como: melhorar o uso da maté-
ria-prima e energia, elevar os padrdes de seguranga, minimi-
zar o impacto junto ao meio ambiente, obter produtos de me-
lhor qualidade. Assim, é necessdrio que as informagdes obti-
das pela QAP tenham ligagdo com varidveis do processos e
possam efetivamente contribuir para alcangar os objetivos do
controle.

Outro aspecto de interesse da industria é o relacionamento
com os custos. A instalagdo de analisadores tem que ser cla-
.-ramente justificada em termos da relagdo custo/beneficio e do
retorno do capital investido. Procedimentos para a avaliagdo
destes e outros parimetros tem sido sugeridos!S.

TECNICAS ANALITICAS USADAS NA QAP

A Tabela 1 relaciona as principais técnicas analiticas que
constituem o principio dos analisadores “on-line” comerciali-
zados atualmente. A patureza da amostra e a faixa de concen-
tragio sdo parametros que especificam o uso desses instru-
mentos e sio também apresentados na Tabela 1, ‘juntamente
com um exemplo de aplicagéo. Um grande nimero de com-
panhias!7:18 comercializa esse tipo de equipamento, procuran-
do atender um mercado bastante competitivo e que apresenta
um crescimento de cerca de 10% por ano!l.

Para se ter informagdo sobre as técnicas analiticas nas
quais se concentra o esforgo de pesquisa e desenvolvimento
atualmente, foi realizado um levantamento no “Chemical Abs-
tracts” (volumes 108-113) de todos os resumos relacionados
com a QAP. Nos ultimos trés anos (1988-1990) foram levan-
tadas 367 publicagdes. A participagdo relativa das diferentes
técnicas analiticas, neste periodo, estd mostrada esquematica-
mente na Figura 2. O maior nimero de publicagdes refere-se
a métodos espectrométricos de andlise, notadamente nas fai-
xas do infravermelho, raios X e UV-visivel. Na QAP geral
(Fig. 2) estdo incluidos artigos de revisio, metodologias es-
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pecificas, controle de qualidade e sensores quimicos. Em ou-
tras técnicas (Fig.2) relaciona-se andlise em fluxo continuo,
automag@o, métodos térmicos e outros assuntos.

Tabela 1. Caracteristicas dos Analisadores "on-line”
Comercialmente Disponiveis.

Técnica Amostral  Conc?  Ex. aplicagio

Espectrometria .

UV - Visivel G,L E,P fenol, dguas

Infravermelho G EPT CO, ar

Espectr. de massa G E,PLT C2H4O, ind. quim.

Reflectancia G PT HaS, efl. gas.

Turbidimetria L P contr. ferm.

Fluor. Raios X L,S E,P Metais, ind. sid.
Eletroquimica

Amperometria G,L P,T 03, dguas caldeira

Condutometria L PT  Agua, ger. vapor

Voltametria L P,T Cu, ind. eletr.

Potenciometria L E,P pH, efluentes lig.
Cromatografia

Gasosa G,L EPT  CoHu, refinarias

Liquida L EPT Oleos, lubrif.
Outras Técnicas

Refractrometria L E agucar, alim.

Cond. térmica G E,P CHy, ar

Calorimetria G E gases, combustio

Pressdo vapor L E,P gasolina, refin.

1G=gasosa; L=liquida; S=sélida
2E=elevada; P=pequena; T=tragos

MET. ESPECTROMETR. /

MET ELE TROANAL.

CROMATOGRAFIA

ANALISADORES

OUTRAS TECNICAS

Figura 2. Participaga;o relativa das vdrias técnicas analiticas no total
de publicagdes relacionadas com a QAP.

Na apreciagho das metodologias relevantes para a QAP,
duas outras técnicas devem ainda ser citadas, por causa do
potencial que possuem para atender as exigentes demandas do
controle de processos industriais. A andlise em fluxo conti-
nuo!'?2%, conforme avaliagio mais recente3, vem rapidamente
aumentando a sua participacdo dentro do conjunto de métodos
da QAP. A quimioterapia®!, também, vem sendo indicada
como tendo grande capacidade de contribuigdo para o controle
de processos.
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CONCLUSAO

A implantagido dos sistemas analiticos para o controle de
processos é atividade multidisciplinar e envolve a interagio
do quimico analitico com engenheiros de processo e outros
profissionais. Esta interagdo com a industria é bastante bené-
fica, pois fomenta novas idéias e amplia dreas de conhecimen-
to.

A QAP oferece oportunidades para a pesquisa e o desen-
volvimento de novos sensores quimicos e metodologias ana-
liticas, que poderdo tornar as linhas de produgéo mais eficien-

tes. Isto poders resultar na diminuigéio de rejeitos, efluentes'e”

poluigdo - com beneficios néo sé para o setor produtivo mas
também para a sociedade em geral.
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