Decomposicéo de amostras sdlidas - Determinacéo de silica total por
gravimetria

landra Santana Gomes
Bolsista Capacita¢do Institucional, COAM, CETEM

Arnaldo Alcover Neto
Orientador, Geoquimico, D. Sc.

Resumo

Entre as etapas analiticas, a de decomposicdo das amostras € a mais critica. Em geral, € nesta etapa que se
gasta mais tempo e é aquela que apresenta maior custo. Ela deve ser simples, rapida, utilizar pequenos volumes
de acidos, permitir a dissolu¢do de um grande nimero de amostras e, finalmente, produzir resultados precisos e
exatos. O procedimento de decomposi¢do de uma amostra para a andlise depende da sua natureza, do analito
que se quer determinar, bem como da sua concentragdo, do metodo de anélise e, por fim, da preciséo e
exatiddo desejadas. Neste trabalho seré apresentada a técnica para a determinacéo de silica total em amostras
solidas por anélise gravimétrica, e 0 quantitativo de aberturas realizadas no laboratério de via Umida da

Coordenacdo de Anélises Minerais (COAM).

1. Introducéo

Um procedimento analitico consiste em varias etapas importantes. A escolha de dado procedimento depende da

quantidade de amostra disponivel e da quantidade de analito presente. (SKOOG, 2006)

Atualmente, sdo encontrados na literatura diferentes métodos para a decomposicdo de amostras solidas. Um
dos métodos mais antigos e utilizados é a decomposi¢éo por via Umida. Geralmente, é utilizado um &cido ou
uma mistura de &cidos, sob aquecimento, em frascos abertos. A decomposi¢do por via Umida em frascos
abertos apresenta como vantagem a utilizagdo de uma grande massa de amostra. Entretanto, apresenta
desvantagens tais como o risco de contaminacédo pelo meio externo e perda de analitos volateis. No laboratdrio

de via imida da COAM sdéo realizadas diversos tipos de aberturas de amostras sélidas, com um ou mais &cidos.

O método geralmente utilizado para a determinagdo da concentracdo de SiO, total em amostras sélidas é a
gravimetria. Apesar de a andlise gravimétrica envolver um grande nimero de etapas e ser demorada, ela é uma
andlise absoluta e precisa. Também pode ser utilizada para validar os resultados obtidos por espectroscopia de
fluorescéncia de raios-X (FRX), principalmente quando ha dificuldades em se obter materiais de referéncia

certificados com composi¢es semelhantes as das amostras.

Na determinac&o de silica total por gravimetria, as amostras sélidas sdo submetidas a vérias etapas, envolvendo
fusdo da amostra; seguida da insolubilizacdo da silica; medida da massa de SiO, contendo impurezas (M);
volatilizag&o do tetrafluoreto de silicio; medida do residuo contendo as impurezas (M) e finalmente o célculo da

SiO, pura contida na amostra, considerando a diferenca entre M; e M, e a massa da amostra solida.
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Objetivos

Descrever 0 método de determinacdo de SiO, em amostras sélidas utilizando andlise gravimétrica. Expor a

quantidade de amostras analisadas no periodo de Junho/2014 a Junho/2015.

Material e Métodos

1.1. Material

Todos os reagentes utilizados foram de grau analitico, e a agua utilizada para o preparo das solucdes foi
deionizada em um sistema da Aquapur, modelo Permution E.J. Krieger & Cia LTDA (Parand, Brasil). Os
reagentes Na,COs, KoCOs e os acidos (HCI, HF e H,SO.) foram fornecidos por VETEC (Brasil). Foram utilizados:
um dessecador contendo silica gel para arrefecimento dos materiais até a temperatura ambiente; uma estufa da
Nova Etica, modelo NE 0807 (Brasil) para secagem a 100°C das amostras pulverizadas; uma balanca analitica

da Sartorius, modelo TE 214 S, um forno mufla da Fornago (Brasil), e uma chapa elétrica da Fisatom.

1.2. Pré-tratamento da amostra

As amostras foram secas a 100°C por 1h, e arrefecidas até a temperatura ambiente.

1.3. Procedimento

Uma massa de 0,5 a 2,0 g de amostra pré-tratada foi transferida para um cadinho de platina. Foi adicionada uma
mistura de fundentes, contendo aproximadamente 3 g de Na,COs e 3 g de K,COs. A amostra e os fundentes
foram misturados utilizando um fio de platina. Em seguida, a mistura foi coberta com uma camada fina de
Na,COs, e o cadinho foi tampado com uma tampa de platina. O procedimento de fusdo da amostra foi realizado
em um forno mufla mantido a 1000°C por 40 min. Apds arrefecimento até a temperatura ambiente, o cadinho foi
transferido para um béquer de 400 mL, e foram adicionados 40 mL de solugdo de HCI 20% viv e 30 gotas de
solugdo de H,SO; 1:1 v/v. Em seguida, o cadinho foi retirado, lavando-o com &gua, e a solug&o foi evaporada em
chapa de aquecimento com temperatura branda (100 - 110 °C) até a secura, e mantida na chapa de
aquecimento durante 1 h para insolubilizar a silica. Apés essa etapa, as impurezas foram diminuidas por sua
solubilizacdo com a adicdo de 100 mL de solugdo de HCI 20% v/v. A solugdo foi aquecida até ebulicdo, e em
seguida, filtrada em papel de malha fechada. O filtrado foi descartado, enquanto que o sélido contendo silica +
impurezas foi lavado com agua quente até que a reacao para cloretos fosse negativa. Em seguida, o papel de
filtro contendo a fase s6lida foi transferido para um cadinho de platina, queimado em hico de Bunsen, evitando
formacdo de chama, e logo apos, calcinado a 1000 °C durante 60 min. A massa do cadinho contendo o
calcinado foi medida (Ms), apos seu arrefecimento até a temperatura ambiente. Foram adicionadas 10 gotas de
agua, 10 mL de HF concentrado e 3 gotas de solu¢do de H,SO4 1:1 vlv, e o cadinho foi aquecido em chapa com
temperatura branda até a secura. Este tratamento teve como finalidade volatilizar o silicio formado, e foi repetido
mais uma vez para a completa volatilizagdo desse silicio. O cadinho contendo as impurezas foi aquecido em

forno mufla a 2000°C por 60 min. Apés arrefecimento até a temperatura ambiente, a massa do cadinho contendo
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a fase sdlida (impurezas) foi medida (M,). A Figura 1 apresenta um fluxograma descrevendo as etapas do

procedimento. A concentragdo de SiO; total foi calculada através da equacao:

% SiOz =M;—Mso X 100
m
Onde: M; é a massa (g) do cadinho contendo SiO, e impurezas; M, é a massa (g) do cadinho contendo

impurezas e m € a massa (g) da amostra pré-tratada.

[ Amostra seca (0,5 a 2,0g) }

+ 3¢ Na2COs + 3g K2COs3 + fuséo a 1000°C por 40 min + arrefecimento

[ Amostra fundida J

+40 mL HCI 20% viv + 30 gts H2S04 1:1 v/v + evaporacéo em chapa até secura

! +1 h de aquecimento + 100 mL HCI 20% v/v + aquecimento até ebuli¢éo

[ Solucdo contendo silica + impurezas em béquer }

Arrefecimento + filtracdo e lavagem da fase solida até reacdo negativa

* * para Cl-

[ Fase liquida descartada ] [ Papel de filtro + fase solida (silica + impurezas) ]

Queima do papel + calcinagdo a 1000°C, 60 min + arrefecimento

A 4

[ Silica + impurezas }

Medida de M
+10 gts &gua + 10 mL HF conc. + 3 gts H2SO4 1:1 viv + evaporagdo (100-110°C)
até secura (2 vezes)

+ calcinacdo a 1000°C. 60 min + arrefecimento

A 4

[ Impurezas }

Medida de M2+ célculo

A 4

Concentracao de silica total na amostra
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Reacdo da silica com acido fluoridrico:
SiO, + 6HF —»  H,SiFs + 2H,0

HiSIFs ~2» 2HF + SIF,

2. Resultados e Discussao

No periodo de Junho/2014 a Junho/2015 foram realizadas analises de 347 amostras sdlidas no laboratério de via

Umida da COAM. Silica foi determinada em cerca de 45% das amostras.

Todas as amostras foram digeridas em duplicata. Uma amostra de referéncia certificada € analisada em paralelo

para comparagdo dos resultados.
3. Concluséo

O método é trabalhoso e demorado (cerca de 2 dias), entretanto, fornece resultados fidedignos. Geralmente séo
obtidas recuperacdes entre 95 e 100 %.
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