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INTRODUCAO

O presente Manual tem por finalidade estabelecer
parametros a serem seguidos no processamento de
amostras enviadas pela MINEROPAR ao TECPAR.
Estes parametros visam dar a certeza de execugao
e, principalmente, da padronizagao de métodos re
comendados e/ou aceitos pela MINEROPAR e adota-
dos pelo TECPAR.



1. CONSIDERAQGES GERAIS

1.1.

1.6.

As amostras, identificadas, sao encaminhadas ao TECPAR acom-
panhadas de trés (3) coOpias da Ficha de Pedidos de Analise e
Controle de Amostras, sendo que uma quarta fica em poder da
MINEROPAR como controle. Das trés que acompanham as amostras,
uma &€ assinada e datada, apds ter sido conferida a remessa
por pessoa responsavel, e devolvida a MINEROPAR, valendo co-
mo recibo das amostras entregues. As outras duas vias acompa
nham as amostras nas fases de preparacgao, atague e analise e
os resultados obtidos sao nelas transcritos; uma permanece
em poder do TECPAR e outra, necessariamente datilografada e
assinada pelo técnico responsavel, & encaminhada & MINEROPAR
como laudo analitico.

A identificag@o da amostra & feita de acordo com o cdodigo al
fanumérico a ela designado pelo seu coletor. Todos os reci-
pientes ou embalagens usados durante o processamento das amos
tras devem trazer este codigo, tomando-se as mais estritas

precaugoes para evitar trocas ou confusoes.

Para controle das operagoes envolvidas no processamento ana-
litico das amostras, deve-se proceder, regularmente, as veri
ficagbes (cheques) de resultados pela repetigao de 10% das
dosagens. E considerada aceitdvel uma precisao de 10% nos mé
todos que envolvem espectrometria de absorgao atdmica, de 5%

nos métodos por via Umida e 20% nos colorimétricos.

Amostras cujo teor do elemento de interesse ultrapasse dis-
tintamente a média dos teores daquela remessa, devem ter suas
aberturas e dosagens repetidas.

De cada 10 amostras analisadas pelo TECPAR, duas terao uma
fragao preparada enviada a outro laboratdorio - Puriquima ou
Geosol - para verificagéo dos resultados obtidos, consideran
do-se aceitavel uma variacgao relativa de 20% entre os teores
declarados por um e outro laboratdrio.

Amostras nas quais se queira a dosagem de um ou mais elemen-
tos que nao sejam analisados no TECPAR - por falta de apare



lhagem, inexisténcia ou falta de sensibilidade de métodos a-
naliticos - serao enviadas a outro laboratdrio. Havendo a ca
pacitagao do TECPAR estas amostras poderao vir a ser analisa
das em suas instalagoes.

Devem ser armazenadas uma fragao da amostra bruta e outra da
amostra preparada, esta Ultima em vidros de tamanho adequa-
do.



2. PREPARAQKO DE AMOSTRAS

2.1. As principais operagoes na fase de preparagao de amostras sao:

2.1.1. Secagem - tem por finalidade evitar que as amostras adiram
ao guarteadorou i peneira em operagoes posterio-

res;

2.1.2. Britagem - diminuicao do tamanho de rochas de modo a permi

tir o quarteamento e pulverizagao;

2.1.3. Quarteagao - feita para reduzir o volume da amostra,sem que
esta perca sua representatividade, antes do pe

neiramento ou pulverizacgao;

2.1.4. Pulverizagao - redugao de material a textura extremamente

fina;

2.1.5. Peneiramento -~ homogenizacao da amostra a uma granulome-

tria determinada.

2.2. Para efeito de preparagao, as amostras de material geologico
se classificam em trés grupos, havendo, para cada um, proce-

dimento especifico a ser observado:

2.2.1. Sedimentos de corrente e solos

As amostras sao retiradas de sua embalagem e levadas a se-
cagem em recipientes adequados; segue-se o quarteamento, ©
peneiramento e a embalagem em vidros tampados.

2.2.2. Rochas e testemunhos de sondagem

Apds uma eventual secagem, as amostras sao britadas, quar-
teadas, pulverizadas e embaladas em vidros com tampas.

2.2.3. Concentrados de bateia

Toda a amostras & retirada da embalagem, que &, inclusive,
lavada, para que nao reste material em seu interior.Segue-
se a secagem. Como geralmente a quantidade de material é
pequena, todo ele & pulverizado; caso haja uma amostra maior,
o quarteamento precede a pulverizagao. As amostras sao em-
baladas em vidros com tampas.



3. ABERTURA DE AMOSTRAS COM ACIDO NITRICO CONCENTRADO A QUENTE

Em esquema de geoquimica, para a detecgao de niveis andmalos de
Cu, Pb, Zn, Ni, Co, Fe, Mn,usa-se a metodologia recomendada pelo United
States Geological Survey.

3.1. Procedimento Geral

Pesar uma grama de amostra, colocar em tubo de ensaio (15X150mm)
e acrescentar 5 ml de acido nitrico concentrado. Marcar o ni
vel do liquido no tubo, agita-lo e coloca-lo numa perfuragao
de um bloco de aluminio encaixado sobre uma chapa de aqueci-
mento.

Levar a ebuligao suave na temperatura padronizada (reostato
na marca de 1259C) por aproximadamente duas horas ou até gque
tenha cessado a formagao de vapores nitrosos. Deixar esfriar,
completar o volume com dcido nitrico concentrado até a marca
feita no tubo, agita-lo e acrescentar 5 ml de agua deioniza-
da. Deixar decantar por 24 horas.

3.1.1. Obtencao de Resultados

O espectrdnetro de absorgdao atomica deve ter seus  parame-
tros de trabalho para cada elemento ajustados de acordo cam
as instrugoes do seu Manual de Operagoes.

O espectrometro deve ser zerado com solugao de acido nitri-
co 1:1. O liguido sobrenadante nos tubos de ensaio que con
tém as amostras & atomizado na chama do aparelho e a con-
centragao obtida em solugao € transformada em concentragao
do elemento na amostra do seguinte modo:

Concentragao na amostra (ppm) = leitura obtida x 10

A calibragao do aparelho é feita de maneira que os resulta
dos sejam expressos em ppm; para transforma-los em %,basta
dividi-~los por 10.000.

eoncentragao em ppm

Concentragao em % = 70.000

3.1.2. Solugoes-padrao para calibragem do aparelho

As solugoes-padrao de concentragao apropriada sao obtidas'
a partir de solugoes-estoque (geralmente de 1.000ppm) pela
diluigao conveniente de aliquotas em adcido nitrico 1:1.



3.2, Procedimento especifico para Chumbo - Pb

3.2.1. Condigoes de operagdo do espectrémetro Zeiss, modelo FMD 3

Comprimento de onda - 217,0 nm
Filtro - II

Fenda - 0,3 mm

Intensidade de corrente - 15 mA
Combustivel - acetileno
Comburente - ar

Queimador - universal

3.2.2, Intervalo 6timo de trabalho para os parametros acima:de 5 a
20 ppm, com limite de deteccao minimo de 0,1 ppm.

3.2.3. Ataque de amostra - ver item 3.1.
3.2.4. Obtengao de resultados - ver item 3.1.1.

3.2.5. Solugao-estoque de Pb de 1.000 ppm: dissolver 1,598 g de
nitrato de chumbo em 1.000 ml de acido nitrico 1:1.



3.3. Procedimento especifico para Cobre - Cu

- 3.3.1.

Condigdes de operagao doespectrometro Zeiss, modelo FMD 3

Comprimente de onda = 324,68 nm
Filtro - II

Fenda - 0,2 mm

Intensidade de corrente - 7mA
Combustivel - acetileno
Comburente - ar

Queimador - universal

Intervalo 6timo de trabalho para os parametros acima: de 2
a 8 ppm, com limite de detecgao minimo de 0,1 ppm.

Solugao-estoque de Cu de 1,000 ppm: dissolver 1,000 g de co
bre metdlico 99,99% puro em 5 ml de HNO,
do o volume a 1.000 ml com acido nitrico 1l:1.

concentrado, levan

Ataque de amostra - ver item 3.1.

Obtengao de resultados - ver item 3.1.1.



3.4. .1.3:.

3.4010

imento especifico para Cobalto - Co

CondigOes de operacdo do -espectrametro Zeiss, modelo FMD 3

Comprimento de onda - 240,7 nm
Filtro - I

Fenda - 0,04 mm

Intensidade de corrente - 25 mA
Combustivel - acetileno
Comburente - ar

Queimador - universal

Intervalo otimo de trabalho para os parametros acima: de
3 a 12 ppm, com limite de detecgao minimo de 0,1 ppm.

Solugao de Co de 1.000 ppm: dissolver 4,037 g de CoCl,.6H
em 1.000 ml de acido nitrico 1l:1.

2O

Ataque de amostra - ver item 3.1.

Obtengao de resultados - ver item 3.1.1,



3.5. Procedimento especifico para Nigquel - Ni

3.5.1.

3.5.2.

3.5.3.

3.5‘4.

3.5.5.

Condigoes de operagdo do espectrdmetro Zeiss, modelo FMD 3

Comprimento de onda - 232,0 nm
Filtro - I

Fenda - 0,08 mm

Intensidade de corrente - 15 mA
Combustivel - acetileno
Comburente - ar

Queimador - universal

Intervalo 6timo de trabalho para os parametros acima: de
3 al2 ppm, com limite de detecgdao minimo de 0,1 ppm.

Solugao-estoque de Ni de 1.000 ppm: dissolver 1.000 g de '
Ni metalico 99,99% puro em 5 ml de HNO, concentrado e le-
var o volume a 1.000 ml com acido nitrico 1l:1.

Ataque de amostra - ver item 3.1,

Obtengao de resultados - ver item 3,1.1.



3.6. Procedimento especifico para Zinco - Zn

3.6.1. Condigoes de operacao do espectrdmetro Zeiss, modelo FMD 3

Comprimento de onda - 213,9 nm
Filtro - I

Fenda - 0,1 mm

Intensidade de corrente - 10 mA
Combustivel - acetileno
Comburente - ar

Queimador - universal

3.6.2. Intervalo Otimo de trabalho para os parametros acima: de
0,5 a 2 ppm, com limite de detecgdo minimo de 0,01 ppm.

3.6.3. Solugao-estogque de Zn de 1.000 ppm: dissolver 1.000 g de
zinco metadlico em 1.000 ml de Acido nitrico 1:1.

3.6.4. Abertura da amostra - ver item 3.1.

3.6.5. Obtengao de resultados - ver item 3.1.1.



3.7. Procedimento especifico para Ferro - Fe ( baixas concentra-

coes)

3.7.1.

3.7.2.

3.7.4.

3.7.5.

CondigGes de operagao do espectrdmetro Zeiss, modelo FMD 3

Comprimento de onda - 248,3 nm
Filtro - I

Abertura - 0,08 mm

Intensidade de corrente - 20 mA
Combustivel - acetileno
Comburente - ar

Queimador - universal

Intervalo &timo de trabalho para os parametros acima: de
2,5 a 10 ppm, limite minimo de detecgdo de 0,1 ppm.

Solugao-estoque de Fe de 5.000 ppm: dissolver 5,000 g de
Fe metdlico 99,9% puro em 30 ml de icido cloridrico concen

trado e levar o volume a 1.000 ml com HNO3 l:1.

Abertura da amostra - ver item 3.1.

Obtengao de resultados - ver item 3.1.1.



3.8. Procedimento especifico para Ferro - Fe (altas concentracoes)

3.8.10

3.8.2,

3.8.3.

3.8.4.

3.8.5.

Condigoes de operagdo do espectrdmetro Zeiss, modelo FMD 3

Comprimento de onda - 392,8 nm
Filtro - III

Fenda - 0,1 mm

Intensidade de corrente -~ 20 mA
Combustivel - acetileno
Comburente - ar

Queimador - universal

Intervalo otimo de trabalho para os parametros acima: de
800 a 3.200 ppm.

Solugao-estoque de Fe de 5.000 ppm: ver procedimento espe
cifico para baixas concentracdes - item 3.7.3.

Abertura da amostra - ver item 3.1.

Obtengao de resultados - ver item 3.1.1.



3.9. Procedimento especifico para Manganés - Mn (baixas concentra-

coes)

3.9.1.

3.9.2.

3.9.3.

3.9.4.

3.9.5.

Condigoes de operagdo do espectrdmetro Zeiss, modelo FMD 3

Comprimento de onda - 279,5 nm
Filtro - II

Fenda - 0,08 mm

Intensidade de corrente - 15 mA
Combustivel - acetileno
Comburente - ar

Queimador - universal

Intervalo Stimo de trabalho para os parimetros acima: de
1l a 4 ppm, com limite de detecgdo minimo de 0,05 ppm.

Solugao-estoque de Mn de 1.000 ppm: dissolver 3,602 g . de

MnC12.4H20 em 1,000 ml gde HNO3 1:1,

Abertura da amostra - ver item 3.1.

Obtengao de resultados - ver item 3.1.1.



3.10. Procedimento especifico para Manganés - Mn (altas concentra

coes)

3.10.1. Condigoes de operacao do espectrometro Zeiss, modelo FMD 3

Comprimento de onda - 403,1 nm
Filtro - II

Fenda - 0,05 mm

Intensidade de corrente - 15 mA
Combustivel - acetileno
Comburente - ar

Queimador - universal

3.10.2. Intervalo otimo de trabalho para os parametros acima: de
15 a 60 ppm.

3.10.3, Solugao-estoque de Mn de 1.000 ppm: ver procedimento espe
cifico para baixas concentragdes - item 3.9.3.

3.10.4. Abertura da amostra - ver item 3.1.

3.10.5. Obtengao de resultados - ver item 3.1.1.



3.11. Procedimento especifico para Cromo - Cr

3.11.1. Condigoes de operagao do espectrOmetro Zeiss, modelo FMD 3

Comprimento de onda - 357,9 nm
Filtro - II

Fenda - 0,04 mm

Intensidade de corrente - 20 mA
Combustivel - acetileno
Comburente -~ O0xido nitroso
Queimador -~ universal

3.11.2. Intervalo Otimo de trabalho para os parametros acima: de
2 a 8 ppm, com limite de detecgao minimo de 0,1 ppm.

3.11.3. Solugao-estoque de Cr de 1.000 ppm: dissolver 2,829 g de

K,Cr,0, em agua e levar o volume a 1.000 ml,

2772

3.11.4, Abertura da amostra - ver item 3.1.

3.11.5. Obtengao de resultados - ver item 3,1.1.



4, PROCEDIMENTO GERAL DE ABERTURA DE AMOSTRAS POR FUSAO COM CAR-

BONATO DE SODIO PARA DOSAGEM DE CaO, MgoO, Fe203, Al,O

273

Pesar 1 g de material em cadinho de platina e fundir amnNanB.
Deixar esfriar o cadinho, transferi-lo para um copo de becher
e adicionar agua e acido cloridrico para que haja desagregagao
do material. Cobrir o copo com vidro de reldgio e esperar que
o atague se complete. Retirar o cadinho do becher e lava-lo com
agua quente, Passar o conteldo do copo para uma cipsula de nnv
celana e levar 3 secura para insolubilizar a silica. Dissolver
o residuo com agua e acido cloridrico a quente, filtrar para
balao de 500 ml de papel faixa preta. O residuo no papel de
filtro contém o material para determinagao da silica (8i0,) e

o filtrado,os demais elementos.



4.1. Procedimento especifico para determinacao de Calcio por titu

lacao com EDTA

Tomar uma aligquota de volume determinado de solugdo-mde obti
da segundo o procedimento geral(item 4) e colocar em um erlen
meyer. Adicionar de 200 a 300 ml de agua deionizada e 5ml de
trietanolamina. Com uma solugao concentrada de NaOH ajustar
o pH entre 12 e 13. Usando calconcarboxila como indicador,
fazer a titulagao com EDTA 0,1l M.

4.1.1. Obtencao do resultado

O peso de calcio na amostra & dado pela formula abaixo:

volume do balao (ml)
aliquota (ml)

peso de Calmg) = gasto de EDTA(ml)x4,008 x

O resultado em % de Ca0 na amostra € dado da seguinte ma-

neira:

volume do balao (ml)

% Ca0 = gasto de EDTA(ml) x 560 x aliquota (ml) x peso da amostra(mg)




4.2, Procedimento especifico para determinacio de Magnésio por ti

pro—

tulacdao com EDTA

Tomar uma aliquota de volume determinado da solugdo-mde obti
da segundo o procedimento geral (item 4) e colocar em um fras-
co erlenmeyer. Adicionar de 200 a 300 ml de dgua deionizada
e ajustar o pH para 10 com NH4OH. Adicionar pastilhas-tampao
como indicador e titular com EDTA 0,1 M. Titula-se, assim, o
calcio e o magnésio; o gasto de EDTA com o magnésio & obts-
do por diferenca com o gasto do cdlcio, ja titulado:

gasto de EDTA para Mg (ml) = gasto de EDTA na titulagao(ml)
- gasto de EDTA para Ca (ml)

4.2.1, Obtencao do resultado

O peso do Magnésio na amostra & dado pela fdérmula abaixo:

volume do balao (ml)
aliquota (ml)

peso de Mg(mg) = gasto EDTA para Mg(mg)x 2,431 x

O resultado em % de Mgo na amostra & dado da seguinte ma-

neira:

volume do balao (ml)

% Mgo = gasto EDTA p/Mg(ml) x 403,2 x aliquota (ml) x peso da amostra(mg)




4,3, Procedimento especifico para determinacao de Ferro por titu-

lacao com EDTA

Tomar uma aligquota de volume determinado da solugdo-m3e obti
da segundo o procedimento geral (item 4) e colocar em frasco
erlenmeyer, Adicionar algumas gotas de acido nitrico para o-
xidar o ferro, a quente, Esfriar e adicionar aproximadamente
250ml de agua deionizada. Ajustar o pH para 2,5 com solugao
concentrada de NaOH.

Titular com EDTA 0,1M, usando acido sulfossalicilico como in
dicador

4,3,1, Obtencao do resultado

O peso de Fe na amostra & dado pela fdormula abaixo:

volume do balao (ml)
aliquota (ml)

O resultado em % de Fe,0, na amostra é dado da seguinte ma

peso de Fe(mg) = gasto de EDTA(ml)x 5,585 x

neira:

volume do balao (ml)

% F@203 = gasto de EDTA(mL) x 800 x aliquota(ml) x peso da amostra(mg)




4.4, Procedimento especifico para determinacao de Aluminio por ti

tulacao com EDTA

Completar a dosagem de ferro na aliquota retirada da solu-
cao-mae (obtida segundo o procedimento geral - item 4)e acres
centar ao mesmo frasco volume conhecido de EDTA (10 ml costu
mam ser suficientes).

Aquecer sem deixar ferver, esfriar, adicionar uma gota de me
til-orange, ajustar o pH para 6 com hexametilenotetramin
titular o excesso de EDTA com solugao 0,1M de ZnSO4 , usando
xilenol-orange como indicador.

excesso de EDTA(ml)=volume EDTA adietonado a amostra(ml)-gasto de ZnS0 ,(ml

4.4.1. Obtencao do resultado

O peso do aluminio na amostra & dado pela formula abaixo:

volume do balao(ml)
aliquota(ml)

peso de Al(mg) = excesso de EDTA(ml) x 2,698 x

O resultado em % de Al,0, & dado da seguinte maneira:

273
% AZ203=excesso de EDTA(mZ)x509,8xpozume do_balao(ml)

aliquota(ml) x peso da amostra(mg)




5. PROCEDIMENTO ESPECIFICO PARA DETERMINAQTXO DE sIrnica - 5102

Atacar o material no qual se quer fazer a determinagao segundo
o procedimento geral(item 4) e tomar o residuo do papel-filtro.
Este & passado para um cadinho de platina e calcinado a 950-
-10009C. Deixar esfriar em dessecador e pesar.

5.1. Obtencao do resultado

Tomar o péso do cadinho vazio e diminui-lo do peso do cadi-

nho calcinado; o resultado multiplicado por cem e dividido
pelo peso da amostra nos da o teor de 8102 em porcentagem:

. _ eadinho caleinado - ecadinho vazio x 100
teor de si0, (%) = veso da amostra




6. PROCEDIMENTO PARA DETERMINAQKO DE PERDA AQ RUBRO

Pesar 1 g do material a analisar em cadinho de porcelana e cal
cinar a 10009C durante 2 horas.

Esfriar em dessecador e pesar.

Para o calculo da perda ao rubro usam-se os pesos do cadinho
com material e do cadinho com material calcinado:

6.1. % Perda ao Rubro = (cadinho com material - cadinho com material cal-
etnado) x 100



7. PROCEDIMENTO GERAL DE ABERTURA DE AMOSTRAS POR ACIDO FLUORIDRI-
CO PARA DOSAGEM DE Na.O, K.O, MnO e TiO

2 2 2

Pesar 1 g de material em cadinho de platina. Umedecer levemente
a amostra com agua, adicionar trés gotas de H,80, e juntar  HF
até pouco mais da metade do cadinho.

Levar a secura em banho de areia. Passar o cadinho para um copo
de becher com agua e levar a fervura. Tirar do copo,lava-lo com
agua quente e filtrar o contelido do copo em papel faixa preta ,
recebendo o filtrado em balao de 500ml. Deixar esfriar e antes
de completar o volume acrescentar aproximadamente 1 ml de HC1
ao balao.

7.1. Procedimento Geral para Obtencao de Resultados

O espectrCmetro tem seus parametros ajustados, para cada ele-
mento, de acordo com o seu Manual de Operacgoes.

O instrumento deve ser zerado com agua deionizada.

O liguido dos baloes deve ser atomizado na chama do espectrd-
metro e o valor obtido & transformado em concentragcao de ppm
na solugdo pela tabela adequada.

A concentracao na amostra & obtida do seguinte modo:

peso da amostra
volume do balao

eoncentragao na amostra(ppm) = concentragao na solugao x

O resultado em ppm pode ser transformado em porcentage
dindo-o po 10.000:

m

5 = PPm_
10.000



7.2. Procedimento especifico para Sddio - Na

7.2.1. Condigoes de operagao do espectrometro Zeis, modelo FMD 3
Determinagao feita por emissao otica
Comprimento de onda - 589 ,nm

Filtro - III

Fenda - 0,08mm
Combustivel - acetileno
Comburente - ar

Queimador - universal
7.2.2., Abertura de amostra - ver item 7

7.2.3. Obtencao de resultados:

Para transformar o resultado do teor de Na para o Teor em
NaO, usa-se a formula abaixo:

teor de Na20 = teor de Na x 1,3479



7.3. Procedimento especifico para Potassio - K

7.3.1.

7.3.4.

Condigdes de operagdo do espectrometro Zeiss, modelo FMD 3

Determinagdo feita por emissao Gtica
Comprimento de onda - 766,5nm

Filtro - IIII

Fenda - 0,2mm

Combustivel - acetileno

Comburente - ar

Queimador - universal

Abertura de amostra - ver item 7

Obtengao de resultados:
Para transformar o resultado do teor de K para o teor de

K20, usa-se a formula abaixo:

teor de K20 = teor de K x 1,2046

Solugao-estoque de Na de 1000 ppm:

Dissolver 1,907 g de KCl seco em 1000ml de agua deionizada.



7.4, Procedimento especifico para Manganés - Mn

7.4.1.

7.4.3.

7.4.4.

Condigdes de operacao do espectrometro Zeis, modelo FMD,

Comprimento de onda - 279,5 nm
Filtro - II

Fenda - 0,08 mm

Intensidade de corrente - 15mA
Combustivel - acetileno
Comburente - ar

Queimador - universal

Intervalo otimo de trabalho para os parametros acima:

de 1 a 4 ppm, com limite de detecgao minimo de 0,05 ppm.
Abertura da amostra - ver item 7

Obtengao de resultados:

Aspirar a solugao-mae obtida segundo o procedimento geral e
fazer a leitura do teor em solugao. O teor de Mn na amostra
é dado da seguinte maneira:

volume do balao (ml)
peso amostra (g)

teor de Mn(ppm) = leitura do espectrometro(ppm) x

O teor de MnO & dado multiplicando o teor de Mn por 1,2910:
teor de MnO = teor de Mn x 1,2910

Para transformar os valores em ppm para porcentagem, basta’
dividi-los por 10.000:

teor em % = teor em ppm
v 10.000

Solucao-estoque de Mn de 1000 ppm:

Dissolver 3,602 g de MnCl,.4H_O em 1000 ml de &gua.
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7.5. Procedimento especifico para Titanio - Ti

7.5.1.

7.5.2.

Condiqaes de operagao do espectrdmetro Zeiss, modelo FMD 3

Comprimento de onda - 364,3 nm
Filtro - II

Fenda 0,06 mm

Intensidade de corrente - 25 ma
Combustivel - acetileno
Comburente - 6xido nitroso
Queimador - universal

Intervalo 6timo de trabalho para os pardmetros acima:

de 60 a 240 ppm, com limite de detecgao minimo de 1,5 ppm.
Abertura de amostra - ver item 7

Obtengao de resultados:

Aspirar a solugao-mi3e obtida segundo o procedimento geral e
fazer a leitura do teor em solugiao.

O teor de Ti na amostra & dado da seguinte maneira:

volume do balao (ml)
peso amostra (g)

teor de Ti(ppm) = leitura do espectrometro(ppm) x

O resultado de Ti0, é dado multiplicando o teor de Ti por
1,6614:

teor de Tioz = teor de . x 1,6614

Para transformar os valores em ppm para porcentagem, basta
dividi-los por 10.00

teor em m

teor em % = 70.000

Solugao-estoque de Ti de 1000 ppm:

Dissolver 1,000 g de Ti metalico 99,99% puro em HCl concen-
trado, com aquecimento suave e adigao gota a gota, d- 20 ;)
de acido nitrico; deixar a reacdo ceder antes de ..y -7

gdo. Completar o volume para 1000 ml.



8. PROCEDIMENTO PARA DOSAGEM COLORIMETRICA DE FOSFORO - P

Pesar 1 g de amostra, colocar em tubo de ensaio e atacar com
5 ml de acido nitrico concentrado, a quente, até que cesse a
formagao de vapores nitrosos; deixar esfriar e acrescentar 3ml
de acido perclérico e levar prdximo 3 secura. Repetir o ataque
com acido nitrico e perclérico até que a solugao esteja desco-
rada, o que indica que o ataque se completou. Deixar esfriar e
acrescentar agua deionizada, filtrar e receber em baldo de

250 ml, completando, entao, o volume.

Da solugdo-mie retirar uma aliquota de 25 ml e colocar em ba-
lao de 250 ml. Adicionar 9 ml de solugdao sulfomolibdica e 1 ml
de solugao de acido ascOrbico, completando o volume com &gua
deionizada.

Fazer a leitura em espectrdmetro, em 650 Mm,e com auxilio de
uma curva "absorgaoxconcentragao", feita com padrdoes contendo
de 0,1 a 0,5 mg de fosforo em 250 ml, obter o teor de fdsforo.

Na preparagao dos padroes e dos brancos usam-se os mesmos rea-
tivos, nas mesmas quantidades, usados na preparacdao das solu-
goes-problema.

Caso as solugOes-problema tenham um teor muito elevado de P,no
vas diluigoes podem ser necessarias, para que haja um ajuste i
curva construida.

8.1. O resultado obtido por este método & do teor de P;
O teor em P,0 € obtido segundo a formula abaixo:

teor de P20 = teor em P x 2,2903
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8.2. Solucgao sulfomolibdica:
Solugao A - 2 g de subcarbamato de bismuto, 300 ml de agua '
deionizada e 150 ml de acido sulfirico.

Solugao B - 20 g de molibdato de amdnio, 300 ml de &Fgua.
Juntar as solugdOes A e B e completar o volume para 1000 ml.

8.3. Solugao de acido ascodrbico:
Dissolver 5 g de acido ascdrbico em 100 ml Jde agua.






