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RESUMO

A Regido Amazonica se consolidou na ultima década, como um importantepolo
mineral concentrando varias atividades de mineracdo, onde uma gama de
diferentes minérios é extraida do solo Amazénico. Partindo dessa importante
observacéo, este trabalho visaapresentar uma proposta de implantacao de uma
cartilha e/ou roteiro pratico com metodologias quimico-analiticasadequadas
para determinacdo em carater de rotina dos principais elementos e umidade
presentes em solos,argilas e até mesmo em minérios. O trabalhobusca abordar
tanto o procedimento para preparo e padronizacdo das solugbes a serem
utilizados nos passos analiticos, como a abertura das amostras,passando pelas
determinacdes propostase culminando com a demonstracdo passo a passo dos
calculos necesséarios a essas quantificacdes. Tudo objetivando apoiar 0s
trabalhos experimentais que por ventura estejam ligados a essas
determinacdes,gerando o0 suporte necessario aos variados estudos e pesquisas
propostos ou em andamento nos diversos cursos ligados as ciéncias da terra

hoje implantados no Campus Universitario de Maraba.

Palavras-chave: Metodologias, solos, analises-quimicas.



ABSTRACT

The Amazon region has been consolidated in the last decade, as a giant pole
concentrating various mineral mining, where a range of different ores are
extracted from the Amazonian soil. Based on this important observation, this
work aims to present a proposal for implementation of a primer and/or practical
roadmap with chemical-analytical methods more suitable for routine
determination of the main character elements and moisture in soils, clays and
even ores. The manuscript seeks to address both the procedure for preparation
and standardization of solutions for use in analytic spaces, such as the opening
of the samples, through the proposed determinations and culminating with a
step by step demonstration of the calculations needed for the measurements.
Everything aiming to support experimental work that may eventually be linked to
these determinations, generating the necessary support to the various studies
and researches proposed or underway in several courses related to earth

sciences at the University Campus today deployed in Maraba.

Keywords: methodologies, soil, chemical-analysis



LISTA DE ABREVIATURAS, SIGLAS E SIMBOLOS

mL mililitro

g grama

M molaridade

°C graus Celsius

N normalidade

mm milimetro

m massa

Vv volume

L litro

pH potencial hidrogeniénico

f fator de correcéo

C concentragao da solugéo
mg miligrama

fd fator de diluicido da amostra
cm centimetro

nm nanometro

ppm partes por milhao

A absorvancia

mesh polegada por centimetro quadrado

A comprimento de onda



1. INTRODUCAO

O solo € o resultado de transformacdes fisicas e quimicas, além de
atividades organicas, sobre as rochas préoximas a superficie. Dessa forma, séo
constituidos por milhdes de particulas de diferentes composi¢cdes mineralogicas
e de diversos tamanhos, entre cascalhos, areias, siltes ou argilas, as quais
podem estar como simples gréos ou agregados.

Em se tratando deargilas, estas sdo constituidas por minerais formados
na crosta terrestre sob condic6es quimicas e fisicas diversas, dependendo do
processo de formacgéo, sédo atribuidos aos minerais constituintes caracteristicas
particulares que os tornam Uuteis ao homem, 0 que por sua vez se deve
principalmente aos seus elementos formadores.

Os minerais sao constituidos essencialmente por elementos que estédo
presentes na natureza em quantidades elevadas, como o Si, Al, Fe, ou em
guantidaderelativas, mas ndo menos importantes como o P e o Ti. Partindo
deste principio, o conhecimento da composicdo quimica dos minerais serve
principalmente para apontar ou estabelecer seu uso industrial ou possivel area
de aplicacéo.

Assim, é de suma importancia nos diversos campos ligados a
exploracdo mineral ou que executem trabalhos ligados aos constituintes
presentes em solos a necessidade de implantar metodologias que permitam
determinar a composi¢céo quimica dos diversos minerais presentes nessa faixa
da litosfera, o que pode ser realizado tanto de maneira fisica como quimica.

Nesse aspecto, a determinacdo quimica apesar de ser uma maneira
mais trabalhosa e considerada por muitos antiquada, apresenta certas
vantagens com respeito a fisica, principalmente pela facilidade de ser
executada em simples laboratérios, sendo os erros admitidos causados
principalmente por falha ou desconhecimento do operador, aléem de em muitos
casos, levar a custos mais baixos que os tradicionais métodos fisicos, pois ndo
necessita de calibragcdo e manutencao de equipamentos.

Por estas razdes, este trabalho tem como objetivo propor a implantagao
de um roteiro pratico com o0s métodos quimicos mais adequados para
determinacao dos principais elementos presentes em solos e argilas, visando

auxiliar os trabalhos experimentais ligados a essas determinacdes e dando o



suporte necessario aos diversos estudos e pesquisas propostas ou em
andamento nos diversos cursos hoje implantados no Campus Universitario de
Maraba, corroborando com um dos objetivos do curso que é “desenvolver
programas de pesquisa de substancias’e fortalecendo inclusive no perfil do
profissional a ser formado.

Isto aponta entre outros critérios para o desempenho na éarea da
caracterizacdo de minérios, pois a realidade atual da profissdo de Engenheiro
de Minas imprime a necessidade de fornecimento e absorcdo de
conhecimentos interdisciplinares, em diversas areas de conhecimento,
notadamente quando se ird também desenvolver projetos, agdes e servigos na

area ambiental.



2. OBJETIVO GERAL

Propor a implantagdo de metodologias quimico-analiticas para
determinacdo dos principais elementos constituintes e umidade presente em
minerais e solos, servindo de material de apoio as pesquisas desenvolvidas por
docentes e discentes dosdiversos cursos de Engenharia e afins do Campus
Universitario de Maraba.

2.1. OBJETIVOS ESPECIFICOS

» Apresentar metodologias quimico-analiticas mais adequadas para
determinacdo de silicio, aluminio, fosforo, ferro,tithnioe umidade em
carater de rotina;

* Orientar o procedimento experimental passo a passo necessario a essas
determinacgoes;

* Relembrar os procedimentos para preparo das solucdes especiais
necessarias aos diversos procedimentos quimico-analiticos;

* Mostrar de forma mais simples possivel a maneira de realizacdo dos

calculos a serem adotados para obtencéo dos resultados das analises.



3. MATERIAIS E METODOS

A metodologia abordada no presente trabalho trata-se da adocéo dos
métodos compilados pelo laboratério de andlise quimicas do Instituto de
Geociéncia da Universidade Federal do Pard (Campus de Belém), que séo
cedido para diversos 0Orgaos e até mesmo outras instituicbesde ensino
superiores que trabalham com este tipo de identificacdo, e que buscam uma
orientacdo confiavel, neste tipo de procedimento, j& que dos varios possiveis
de serem executados,os implantados pelo laboratério tem periodicamente seus
resultados confrontados com os resultados de laboratorio certificado neste tipo
de determinacdo conforme pode ser visto no anexo A, em que é apresentado
os resultados de andlises de uma das alunas da pos-graduacédo do referido
instituto.

No laboratério de solos da Faculdade de Engenharia de Minas e Meio
Ambiente - FEMMA os métodos serdo arranjados na forma de umroteiro pratico
com o0s principais ensaios destinados a determinagcdo quimico-analitica dos
elementos em questdo e de umidade para serem executados em carater de
rotina, visando com isso nortear o publico alvo (estagiarios, bolsistas e
interessados) envolvido com essa atividade, e que necessitemrealizar esse tipo
de tarefa analitica.

O roteiro abordara desde a abertura das amostras de solo, que é o
passo inicial para este tipo de andlise e que visa transformar quimicamente o
analito em outra forma que apresente em condicbes favoraveis as
deteminacdes, quer sejam por meios fisicos ou quimicos.

Na determinacgéo de silicio a base trata-se da diferenga de massa entre o
material de partida (amostra fundida) submetida ao ataque com diferentes
acidos (HCLe HF).

Na determinacdo de aluminio baseia-sena reacao titrimétrica de
complexacao, que é a ligagdo de um agente quelante a um ion metélico.

A determinacao do ferro total tem como base o espectro de absorgéo do
complexo formado entre o ion Fe e o agente complexante “ortofenantrolina”.

Na determinacéo do fésforo através do vanadato-molibdato de aménioo
método baseia-se no espectro de absor¢cdo do complexo vanadato-molibdato

de amonio.



A deteminacéo do fésforo pelo método do azul de mollibdénio é utilizada
para deteminar o elemento traco (0,1% ou 1.000 ppm) tem como base o
espectro de absor¢cao do complexo azul molibdénio.

A determinacédo do titanio baseia-se no espectro de absorcdo da reacao
do titanio com o peroxido de hidrogénio.

A determinagdo de umidade tem como base a diferenga de massa
entreo material de saida e ap6s o mesmo ter perdido agua supercial adsorvida.

A determinacdo de agua de cristalizacéo trata-se da diferenca de massa
entre 0 material ausente de umidade supercial e apés ter sido retirado do
mesmo a agua presente na estrutura dos minerais constituintes do solo.

O modelo esquamatizado para o roteiro pode ser acompanhado a partir

da pagina 6 até a pagina 25, iniciando pela sua capa.
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1. DECOMPOSICAO DA AMOSTRA (Abertura)

1.1.Secar a amostra a 110 °C por um periodominimode 1 (uma) hora,
emseguida esfria-l4 em dessecador por 30 minutos;

1.2. Pesar aproximadamente 0,10 a 0,50g de amostra seca, com granulometria
acima de 80 mesh (180um) em cadinho de platina de 30 mL de
capacidade;

1.3. Adicionar o fundente anidro: tetraborato de litio (Li.B;O7) ao cadinho de 6 a
8 vezes em relagcéo ao peso da amostra,

1.4. Misturar bem a amostra e o fundente, agitar o cadinho levemente até o
fluxo se apresentar homogéneo;

1.5. Transferir o cadinho com a amostra a um forno mufla pré-aquecido
(temperatura em torno de 500 °C — 600 °C), e, apds atingir a temperatura
de 900 °C — 1000 °C, esperar por um periodo que varia de 15 a 60 minutos
dependendo do material geolégico em analise;

1.6. Retirar o cadinho do forno mufla ainda rubro e colocar em um becker de
400 mL contendo 20 mL de agua deionizada (choque térmico), e ter o
cuidado para a adgua néo entrar no cadinho;

1.7. O material (amostra + fundente) é fragmentado e lavado cuidadosamente

com a agua do becker; em seguida é dissolvido com acido cloridrico 2N.



2. DETERMINACAO GRAVIMETRICA DE SILICIO

2.1. A amostrafundida é evaporada em banho de areia até secura. Umedecer
com 10 mL de &acido cloridrico (HCI) concentrado e novamente leva-la a
secura total;

2.2. Adicionar a seguir 10 mL de acido cloridrico (HCI) concentrado;

2.3. Deixar em repouso por 10 a 20 minutos (transformacao dos sais em seus

respectivos cloretos);

2.4. Lavar as paredes do becker com agua deionizada até o nivel de 50 ml, e
aquecer em bico de Bunsen até a ebulicéo;

2.5. Decantar e filtrar em papel quantitativo (filtracdo lenta)direto em um bal&o
volumétrico de capacidade conhecida, normalmente 250mL;

2.6. Lavar bem o becker e o residuo com agua quente e acidificada com acido
cloridrico (HCI) 1:10, por varias vezes até a completa limpeza do becker;

2.7. Transferir o papel de filtro para o cadinho de platina;

2.8. A seguir, deixar o residuo secar em estufa a temperatura de 110 °C;

2.9. Calcinar o papel de filtro previamente em bico de Bunsen usando sua
respectiva tampade platina, até a queima parcial do mesmo e levar ao
forno mufla a temperatura de 900 °C - 1000 °C por 1 (uma) hora;

2.10. Deixar esfriar o cadinho no dessecador por 30 minutos;

2.11. Pesar o cadinho com o residuo (silica + impurezas) para obter com isso 0

peso P1 (peso do cadinho de platina + silica + impurezas);

2.12. A seguir, o residuo do cadinho é umedecido com 2 a 3 gotas de &cido
sulftrico (H.SO,4) concentrado e, logo apds, adicionar 10mL de &cido
fluoridrico (HF) concentrado (40%) ao cadinho, e levar o mesmo a um
banho de areia até o desprendimento de fumos brancos (vapores de
SO3);

2.13. Retirar o cadinho de banho de areia, deixar esfriar e adicionar novamente
10mL de acido fluoridrico (HF) concentrado (40%); deixar evaporar até a
secura total;

2.14. Calcinar a 900°C — 1000°C durante 1 (uma ) hora, e pesar para obter o
peso P2 (peso do cadinho de platina + impurezas);

2.15. A diferenca entre os pesos P1 e P2 resultara no peso da silica em relacéo

a amostra original.
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Calculos:
A percentagem de silica (SiO2) na amostra original € dada mediante
regra de trés simples.
massa(g) da amostra —  100%
P1-P2(g) —  %SiO;

%Si0O, = P1 - P2 (g) x 100 / massa amostra (g)

Observacdo: do filtrado da silica podemos determinar alguns elementos
qguimicos que estdo na forma de seus respectivos cloretos. No nosso caso

particular iremos determinar a concentracao dos elementos Al, Fe(total), P e Ti.
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3. DETERMINACAO TITRIMETRICA DO ALUMINIO COM E.D.T. A

3.1. Transferir no minimo 25 mL da solucdo estoque (filtrado da silica) a um
becker de 250mL, adicionar ao mesmo 2 a 3 gotas de indicador azul de
bromofenol (1g/litro) e agitar;

3.2. Colocar solugédo de hidroxido de sédio (NaOH) ou de potédssio (KOH) a
25%, gota a gota, agitando manualmente até viragem para a cor azul.
Adicionar a seguir 5mL de base em excesso;

3.3. Agitar e aguecer a solucao em banho de areia por 15 minutos;

3.4. Filtrar em erlemayer de 250 mL a solu¢gdo com o auxilio de um papel
quantitativo (filtragdo meédia), lavando o becker com aguia deionizada.
Colocar novamente 1 (uma) gota de azul de bromofenol e a seguir
adicionar acido cloridrico (HCI) concentrado, gota a gota, até a viragem
para a cor amarela e mais 5 (cinco) gotas em excesso;

3.5. Adicionar com auxilio de uma bureta de 10mLa solu¢do de E.D.T.A 0,05M,
e a seguir solucdo tampao de acetado de aménio pH=4,50 até o indicador
virar para a coloracao azul e mais 10mL em excesso;

3.6. Levar a solucédo a ebulicdo por cerca de 5 (cinco) minutos no bico de
Bunsen, esfriar, e posteriormente deixar por 10 a 20 minutos imerso em
agua com gelo;

3.7. Adicionar a solugcdo, um volume de etanol (C;HsOH) aproximadamente
igual ao da solugéo a ser titulada (em torno de 50mL). A seguir, adicionar
2mL do indicador ditizona (0,025% m/v), e titular com solucdo padréo de
zinco 0,05M, variando a cor de azul até o primeiro aparecimento de uma

cor résea permanente.

Preparacao das solucdes:
» Solucdo de azul de bromofenol  (1g/litro): pesar e triturar 0,10g do

reagente azul de bromofenol (C19H10BrsOsS) e adicionar ao mesmo 2mL de
solucdo de hidroxido de sodio (NaOH) 0,1N. A seguir diluir com agua
deionizada em um bal&o volumétrico de 100mL.

» Solucdo de Hidroxido de Potassio (25%):  dissolver 250g de hidréxido de

potassio (KOH) em agua deionizada em balédo volumétrico de 1000mL.
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» Solucdo de E.D.TA (0,05M): Pesar exatamente 18,1625g do sal E.D.T.A,
dissolver em 500mL de agua deionizada quente e aferir para baldo

volumétrico de 1000mL.

> Solucao tampao de acetado de amonio (pH=4,50): tomar 60mL de acido

acético glacial (C,H40,) em becker de 500mL. A seguir, adicionar ao
mesmo 77g de acetado de aménio (C;H;NO,), e completar com agua
deionizada em bal&do volumétrico de 1000mL.

» Solucdo de ditizona (0,025%): pesar 0,025g de ditizona (C13H12N4S), e

dissolver em etanol em baldo volumétrico de 100mL.

» Solucdo de zinco (0,05M): pesar exatamente 14,3780g de sal

ZnS0,4.7H,0, e diluir com agua deionizada para baldo volumétrico de
1000mL.

» Padronizacdo da solucdo de E.D.T.A (0,05M) com solu__cdo de zinco
(0,05M): transferir 50mL de solucdo de E.D.T.A para um erlemayer de
500mL, e adicionar ao mesmo 5 (cinco) gotas de acido cloridrico (HCI)

concentrado. Colocar algumas gotas do indicador azul de bromofenol e
entdo, solucdo tampédo de acetado de amonio até o indicador virar para
azul, e a seguir 10 mL em excesso. Adicionar ainda um volume de etanol
igual ao da solugéo a ser titulada. Acrescentar 2mL de ditizona, e por fim,
titular com solucéo padrao de zinco, passando a solucdo de verde-azulado

até o primeiro aparecimento de uma cor r0sea permanente.

Célculos utilizados na padronizacao

V E,D,T,A,:50m|_ C E.D.T.A= 0,05|\/| f E.D.T.A:?
Vzns0a="? Czns04=0,05M fzns04=1,0000

Como: VxCxf=VxCxf, teremos:VeptaXfepta =V znsos, POiS,Cepta =
Cznsose 0 fator da solucdo de ZnSO,= 1,0000, deste modo a equacéo ficara
reduzida a seguinte expressao.

fEpTA=V znsos/ V EDTA
Determinacédo da concentragdo de aluminio (Al,O3) ha amostra original.
Teoricamente sabemos que:

1000mLE.D.T.A— M— 51g A|203
1000mLE.D.T.A — 0,05M — 2,559 Al;O3
1mL ED.T.A— 0,05M — 2,55mg Al,O3



Utilizando-se dos valores praticos, podemos mostrar que:
V consumido E.D.T. A= (VXCxf) epta-(VXCXT) znsos
Como:V gpr1.a=10mL,C £ p74=0,05M, f e p1a = calculado atraves da
padronizacao
V znsos= Volume gasto na titulacéo; C z,s04 = 0,05M,fzr504=1,0000 (padrao
primario)
Entéo, V consumido E.D.T.A=(V ep1a XfeDpTA) = V Znsos
Assim, fazendo-se a equivaléncia dos valores tedrico e pratico podemos dizer

que:

1 mL E.D.T.A. — 2,55mg Al,O3
V consumido E.D.T.A. - amg Al,O3

E por fim, teremos a concentragéo de Al,O3 na amostra original como
segue:

% Al,O3=fd x a mg Al,O3 x 100 / massa da amostra original (mg)

Onde:
fd = fator de diluicdo da amostra original.

13
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4. DETERMINACAO ESPECTROMETRICA DO FERRO TOTAL COM
ORTOFENANTROLINA

4.1. Tomar uma aliquota da solucdo estoque (filtrado da silica) e transferir
parabaldo volumétrico de 100 mL de capacidade (dependendo do
conteudo de ferro na amostra a ser analisada);

4.2. Adicionar 5 mL de solug&o de cloridrato de hidroxilamina (10%), agitar, e

deixar em repouso por 10 minutos;

4.3. Pipetar 10 mL de solucéo de citrato de sodio (10%), mais 10 mL desolucéo

de ortofenantrolina (0,1%) e completar o volume com agua deionizada;
4.4.Homogenizar e deixar em repouso por 1 (uma) hora;

4.5.Medir a absorvancia da solucdo em cubeta de 1cm em comprimento de

onda 510 nm.

Preparacao das solucdes:
» Solucdo de cloridrato _de Hidroxilamina (10 % m/v__ ): dissolver 50g do

reagente cloridrato de hidroxilamina (NH,OH.HCI), em agua deionizada e
diluir em baldo volumétrico de 500 mL.
» Solucdo de citrato _de sédio (10 % ml/v): _ dissolver 100g de citrato de

sédio (NazCeHs07.2H,0) em agua deionizada para baldo volumétrico de
1000 mL.

» Solucdo de orto-fenantrolina (0,1 % m/v): dissolver 1 g de orto-

fenantrolina mono-hidratada (Ci2HgN2.H,O) em 100 mL de agua
deionizada, completar a diluicdo com agua deionizada para baldo
volumétrico de 1000 mL.

» Preparacdo de uma solucdo padrdo de ferro a 100 ppm (0,2mg
Fe,Os/ml): pesar 0,4911g de sulfato ferroso amoniacal

[FESO4(NH,4)2S046.H,0] e transferir por meio de um funil a um balédo

volumétrico de 1.000 mL. Lavar bem o funil e o gargalo do frasco. Adicionar
aproximadamente 300 mL de agua deionizada para dissolver o sal, a seguir
adicionar lentamente 15 mL de acido sulfarico (H,SO4) 1:1, e 10 mL de
acido nitrico (HNO3) concentrado. Agitar e completar o volume com agua
deionizada.
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Preparacao da curva de calibragéo

A partir da solugcéo padréo de ferro a 100 ppm construir uma curva de
calibracdo de 0,00 até 5,00 ppm de oxido de ferro. A metodologia empregada
na construcdo da curva de calibracdo é semelhante a utlizacdo na

complexacao da solugao amostra.

Célculos:

Como,VxC=V xC', entdoV x 100 = 100 x 1 (para concentracao de 1
ppm).

V =1 mL (da solugéo padrao de 100 ppm)

Assim, devemos tomar o volume de 1mL da solucdo padrdo de 100 ppm,
adicionar a seguir 5mL de solucdo de cloridrato de hidroxilamina, 10mL de
solucdo de citrato de sddio, 10mL de solugédo de orto-fenantrolina e por fim,
completar com agua deionizada para baldo volumétrico de 100mL, conforme a
metodologia anteriormente citada. Para os demais padrdes seguir o calculo

conforme mostrado anteriormente.

Determinacéo da concentracao de ferro total (Fe  ,O3) na amostra original
A determinacdo da concentracdo de ferro total na aliquota analisada é
efetuada por meio de uma curva de calibracdo obtida através de padrdes de

concentracéo conhecida. Assim teremos:

C Fez03 (ppm) Valores em absorbancia (A) Valores médios
(A)
0,00 0,000 0,000 0,000 0,000
1,00 0,144 0,142 0,143 0,143
2,00 0,286 0,285 0,285 0,285
3,00 0,430 0,428 0,429 0,429
4,00 0,570 0,570 0,570 0,570
5,00 0,719 0,718 0,718 0,718

Dependendo do valor médio de absorbancia (A) a ser verificadoatravés

da curva de calibracéo, e posteriormente na amostra original.
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Determinacéo da concentracéo de ferro (Fe;O3). Admitamos que o valor
médio de absorbancia da amostra foi de 0,235 (A). Utilizando-se da curva de

calibragédo anteriormente citada podemos dizer que:

Para,
2,00 ppm — 0,285 A
Ca — 0,235 A
Ca =2,00x0,235/0,285 = 1,65 ppm Fe,O

Entéo, %Fe,O3= Ca x fd / 10.000= 1,65 x 25.000/10.000=4,12

Onde:

Ca= concentracéo de ferro total na aliquota
Fd= fator de diluicdo da amostra

1%= 10.000 ppm
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5. DETERMINACAO ESPECTROMETRICA DO FOSFORO ATRAVES DO
COMPLEXO AMARELO VANADATO-MOLIBDATO DE AMONIO
(ELEMENTOS MAIORES E MENORES)

5.1. Tomar uma aliquota de solucao estoque (filtrado da silica), e transferir para
um baldo volumétrico de 50 mL de capacidade (dependendo do conteudo
de fésforo na amostra a ser analisada);

5.2. Adicionar 5 mL de solucéo de acido nitrico (HNO3) 1:1, e a seguir 5 mL de
solucéo de vanadato de aménio (NH;VO3) a 0,25%, e, por fim, 10 mL de
solucéo de hepta-molibdato de amonio tetra hidratado
[(NH4)sM07024.4H,0] a 5,0%;

5.3. Completar o volume com &gua deionizada, homogeineizar, esperar 30

minutos, fazer a leitura em cubeta de 1cmemcomprimento de onda430nm.

Preparacao das solucdes

» Solucdo de acido nitrico (HNO 3) 1:1: tomar um volume aproximado de

400 mL de agua deionizada em uma proveta de 1000 mL, acrescentar
lentamente 500 mL de &cido nitrico concentrado, transferir para baldo
volumétrico de 1000 mL e completar com agua deionizada.

» Solucdo de vanadato _de amoénio (NH ,VO3) 0,25%: pesar 2,509 de

vanadato de amonio, dissolver em 500 mL de agua deionizada quente.
Esperar esfriar, adicionar 20 mL de &cido nitrico (HNO3) concentrado, e
diluir com agua deionizada para baldo volumétrica de 1000mL.

» Solucdo de hepta-molibdato de aménio  /INH4)sM070,4.4H,0/ 5%:.pesar

50g de molibdato de aménio, e dissolver com agua deionizada para baldo
volumétrico de 1000 mL.

> Solucdo Padrdo de Fésforo a 100 ppm (0,1 mg P >0s/ml): dissolver

exatamente 0,1918g de fosfato de potassio monobéasico (KH2PO,),
previamente seco a 110°C por 1 (uma) hora em agua deionizada para baléo
volumétrico de 1000 mL.

Observacdo: Podemos preparar esta solucdo de fésforo partindo-se de um

outro composto de fésforo.
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Preparacao da Curva de Calibragéo

A partir da solucéo padréo de fésforo a 100 ppm, construir uma curva de
calibracdo de 0,00 até 10,00 ppm de seu oxido. A metodologia empregada na
construcdo da curva de calibracdo € semelhante a utilizada na complexacao da

solucdo amostra.

Observacdo: A curva de calibracdoutilizada para a determinacdo da
concentracao de fésforo (P.0Os) € semelhante a que utilizamos para o elemento
ferro (Fe,0O3). Portanto, da mesma maneira, determina-se a concentracao do

fésforo na aliquota e posteriormente a sua concentracdo na amostra original.
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6. DETERMINACAO ESPECTROMETRICA DO FOSFORO PELO MET ODO
DO AZUL DE MOLIBDENIO (ELEMENTOS TRACOS)

6.1. Transferir uma aliquota da solucédo estoque (filtrado da silica) para um
baldo volumétrico de 50 mL de capacidade (dependendo do conteudo de
fésforo na amostra a ser analisada);

6.2. Adicionar a seguir 20mL de solugao redutora, e completar o volume com
agua deionizada;

6.3. Homogeneizar a solucdo, e deixar em repouso por aproximadamente 12
horas;

6.4. Medir a absorbancia da solugédo em cubeta de 1cm em comprimento de

onda830 nm, ou entdo cubeta de 2cm e comprimento de onda 650nm.

Preparacao das solucdes
» Solucdo redutora : diluir uma mistura de 125mL de &cido sulfarico (3N),

38mL de molibdato de amonio (2%) e 60mL de acido ascorbico (0,1M) com
agua deionizada para baldo volumétrico de 250mL.

» Solucédo de acido sulfurico (H >,S0O,4) 3N: tomar um volume aproximado de

500mL de agua deionizada em proveta de 1000mL, acrescentar lentamente
85mL de acido sulfurico concentrado, deixar a solucao esfriar e transferir
para baldo volumétrico de 1000mL. Completar com agua deionizada para o
volume desejado.

»  Solucdo de molibdato de aménio  /INH4)eM070,4.4H,0/2%: dissolver

10g do reagente em agua deionizada para baldo volumétrico de 500mL.
» Solucdo de acido _ascorbico (C_ sHsOg)0,1M: dissolver 1,76g do reagente

em agua deionizada para baldo volumétrico de 100mL

» Solucdo padrdo de fésforo a 100 ppm (0,1mg P ,Os/ml): esta solugéo a

100 ppm de fosforo € a mesma utilizada na determinacdo do fésforo

através do complexo amarelo.

Preparacao da curva de calibracéo
A partir da solucdo padréo de 100 ppm de fésforo, construir uma curva
de 0,00 até 2,00 ppm de seu Oxido. A metodologia empregada na construcao
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da curva de calibracdo € semelhante a utilizada na complexacdo da solucéo

amostra.

Observacédo: a curva de calibracdo utilizada para a determinacdo da
concentracéo de fosforo (P,Os) é semelhante a que utilizamos para o elemento
ferro (Fe,0O3). Portanto, da mesma maneira, determina-se a concentracao de

fésforo na aliquota e posteriormente a sua concentracao na amostra original.
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7. DETERMINACAO ESPECTROMETRICA DO TITANIO COM PERO XIDO
DE HIDROGENIO (ELEMENTOS MAIORES E MENORES)

7.1.Transferir uma aliquota da solucéo estoque (filtrado da silica) para balédo
volumétrico de 50mL de capacidade (dependendo da concentracdo de
titAnio na amostra analisada);

7.2. Adicionar a seguir 10mL de solucéo de acido fosforico (H2PO4)[2+3], e, por
fim, 2mL de solugéo de peréxido de hidrogénio (H,O,) a 30%;

7.3. Diluir a solucdo ao volume desejado com agua deionizada, homogeneizar,
e apos 10 minutos, medir a absorbancia da solu¢cdo em cubeta de 1cm em
comprimento de onda 380nm, ou em cubeta de 2cm em comprimento de

onda 410nm.

Preparacao das solucdes

» Solucdo de acido fosforico (H 3PO,): tomar um volume aproximado de

200mL de aguadeionizada em proveta de 500mL, acrescentar lentamente
200mL de acido fosforico. Transferir para baldo volumétrico de 500mL e
completar com agua deionizada para o volume desejado.

» Solucédo de perdxido de hidrogénio (H ,0,)30%: esta solucédo a 30% ja &

a solugéo concentrada vendida comercialmente.

» Solucdo padrao de titanio a 1000 ppm (1g TiO  ,/litro): pesar exatamente

1g de TiO, de grau analitico (calcinado a 900 °C) e transferir
guantitativamente para um erlemayer de 250 mL. Adicionar 10g de sulfato
de amoénio (NH4),SO, e 25mL de acido sulfurico (H,SO,4) concentrado.
Colocar um funil de vidro de haste curta na boca do frasco, e aquecer
cuidadosamente até ebulicdo, enquanto se gira o frasco sobre a chama.
Prosseguir o aquecimento até que todo material tenha sido completamente
atacado. Deixar a solucdo em repouso até esfriar e transferir
guantitativamente o conteudo do frasco para baldo volumétrico de 1000mL.

Diluir a solu¢cdo com acido sulfarico (HoSOg4)N.

Observacdo: esta solugdo pode ser feita por fusdo de 6xido de titanio (TiOy)
com pirosulfato de potassio (K»S,07) a 950°C em cadinho de platina, ou ainda,

a partir de um outro composto de titanio.
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Preparacao da curva de calibragéo

A partir de uma solucdo padrdo de 1000 ppm de Oxido de titanio,
construir uma curva de 0,00 até 20,00 ppm de seu o6xido. A metodologia
empregada na construcdo da curva de calibracdo é semelhante a utilizada na

complexacao da solugao amostra.

Observacdo: a curva da calibracdo utilizada para a determinacdo da
concentracdo de titanio (TiO,) é semelhante a que utilizamos para a
concentracdo de (Fey;Os3). Portanto, da mesma maneira, determina-se a
concentracdo de titdnio na aliquota e posteriormente a sua concentracdo na

amostra original.
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8. DETERMINACAO GRAVIMETRICA DE H ,0 (UMIDADE)

8.1. Pesar aproximadamente 0,50 a 1,00g de amostra acima de 80 mesh (180
mm) em cadinho de porcelana previamente seco em estufa a 110°C
durante 1 (uma) hora;

8.2. Levar o cadinho e amostra a estufa a temperatura de 110°C durante 1
(uma) hora;

8.3. Remover o cadinho e amostra da estufa, deixar esfriar no dessecador por
30 minutos, e pesatr;

8.4. A diferenca de peso entre as duas pesagens nos d4 o peso da umidade.
Por regra de trés simples, calcula-se a percentagem de H,O (umidade).

Célculos:
Temos que: P1= peso do cadinho + amostra Umida
P2= peso do cadinho + amostra sem umidade

massa amostra (g) — 100%

P1- P2 (g) > %H,0

%H,0 = P1 — P2(g) X 100%
massa amostra(g)
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9. DETERMINACAO GRAVIMETRICA DE H,O (PERDA AO FOGO POR
CALCINACAO — Agua estrutural)

9.1. Pesar aproximadamente de 0,50 a 1,00g da amostra acima de 80 mesh
(180 mm) previamente seca, por no minimo 1 (uma) hora a 110°C em
cadinho de porcelana, também, previamente calcinado em forno mufla a
900°C - 1000°C,

9.2. Levar cadinho e amostra ao forno mufla a temperatura de 900 — 1000°C
durante 1 (uma)hora;

9.3. Remover o cadinho do forno mufla, deixar esfriar no dessecador por um
periodo de 30 minutos e pesar;

9.4. A diferenca de peso entre as duas pesagensnos da o peso da perda ao
fogo por calcinacdo. Mediante regra de trés simples, calcula-se a

percentagem de H,O (perda ao fogo por calcinagéo).

Célculos
Temos que: P1 = peso do cadinho + amostra seca

P2 = peso do cadinho + amostra calcinada

massa amostra (g) — 100%

P1 - P2(g) —  %H,0

% H,0 = P1 - P2(g) x 100% / massa amostra (Q)
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4. CONCLUSOES

A proposta de implantacdo de metodologias quimico-analiticas para a
determinacdo de umidade e dos principais elementos presentes em solos,
argilas e até mesmo em minérios, tudo presente em um roteiro
praticoabrangendo os meétodosespecificos é uma ideia que vem trazer aos
discentes do curso de Engenharia de Minas e Meio Ambiente do CAMARe dos
demais cursos que realizam atividades afins, mais uma ferramenta de trabalho
para a execucao de andlises quimicas (em carater quantitativo) de maneira
simples e de facil realizacao.

Isto naturalmente devera diminuir as dificuldades que hora vem se
apresentando nos diversos trabalhos de pesquisa que estdo sendo realizados
de maneira deficiente devido a auséncia desse tipo de caracterizacédo,e de
certa, ajudar na confirmacdo das hipoteses levantadas, gerando assim, mais
credibilidade aos dados apresentados.

Neste contexto, a Faculdade de Engenharia de Minas e Meio Ambiente
ganha também com a implantacéo, pois cria a possibilidade de sua aplicacéo
em aulas experimentais das diversas disciplinas que compdem a grade

curricular do curso que necessitem desse tipo de andlise.
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