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1. INTRODUGCAO

Os métodos de analises quimicas do CETEM estdo sendo
revisados e armazenados no programa Datalab, onde sao
relatadas informagdes que abrangem desde a descrigao do
método até os resultados laboratoriais que envolvem faixa de
aplicacéo e precisao.

Através da confiabilidade metrolégica, consegue-se a
credibilidade laboratorial, a qual julgaios ser muito importante
no que tange ao controle da qualidade em quimica analitica.
Porém, a sua implantagdo é bastante complexa, pois &
necessario tomar as seguintes providéncias:

(a) conscientizag&o e treinamento dos chefes de laboratério e
de seus técnicos de nivel superior,

(b) conscientizag&o dos técnicos de nivel médio;
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(c) selegao de prioridades;
(d) equipamentos - calibragéo dos equipamentos/instrumentos;

(e) selecdo de técnicas estatisticas e planejamento de
experimentos;

() documentagédo (O&M) - padronizagdo de formularios,
planilhas, métodos;

(g) elaboragéo do manual de confiabilidade metrolégica (MCM);
(h) realizagéo de auditorias internas e externas.

Uma vez tomadas essas providéncias os métodos s&o testados
no laboratério. Os resultados, por sua vez, sdo avaliados
segundo normas estatisticas (3) para verificagdo de faixa de
aplicagéo e precisdo, baseada na determinagdo dos seguintes
fatores: da repetibilidade (que & a maior diferenga, no nivel de
95%, por exemplo, de confianga entre dois resultados obtidos,
para uma mesma amostra, em condi¢des exatamente iguais -
intervalo pequeno de tempo, mesmo técnico, mesmo
equipamento); e reprodutibilidade (que é a maior diferenga, no
nivel de 95%, por exemplo, de confianga entre dois resultados
obtidos, para uma mesma amostra, em condigdes diferentes -,
laboratorios diferentes, o que resulta em técnicos e
equipamentos diferentes), que também servira para
confeccionar materiais de referéncia certificados especificos
para utilizag&o no laboratério.
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2. OBJETIVO

Revisar todos os métodos de analise quimica do laboratério
(em torno de 500), inclusive estudando-se sua precisao atraves
da repetibilidade e da reprodutibilidade. Alem disso, pretende-
se verificar o seu funcionamento, de modo a obter a
confiabilidade metrolégica e, futuramente, confeccionar
materiais de referéncia a serem certificados.

3. METODOLOGIA

Os métodos, apds terem sido catalogados no Datalab (de
acordo com o projeto Banco de Dados de Métodos em Quimica
Analitica - DatalLab), serdo testados no laboratério, utilizando-se
materiais de referéncia. Ser&do efetuadas 30 analises divididas
em 5 ocasides com 6 replicatas cada. Aos resultados obtidos,
aplicam-se as normas estatisticas (3), que determinam a
repetibilidade, a reprodutibilidade (quando possivel) e tambem a
sua faixa de aplicagdo. Comparam-se os resultados com os
dados do material de referéncia e retorna-se ao DatalLab para
registro desses fatores.

Através dos métodos de andlise quimica do CETEM ja
revisados, serdo feitos testes laboratoriais com intuito de
implantar materiais de referéncia proprios e especificos, de
acordo com a necessidade desse laboratério.

Para uma simples exemplificagdo dessa metodologia,
escolhemos um método, ja revisado e registrado no DatalLab-
método de determinagdo de ferro total em minérios e
concentrados através da titulagdo com dicromato de potassio
(1-6), onde a amostra é decomposta com solugdo de acido
cloridrico, o ferro (lll) & reduzido a ferro (lI) com cloreto de
estanho Il, e a solugéo é titulada com dicromato de potassio,
usando-se difenilamina sulfonato de bario como indicador. Os
dados laboratorias s&o registrados em formularios especificos
para cada método, afim de entdo serem estudados.
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4. RESULTADOS

Os resultados obtidos estdo apresentados em dois grupos. No
primeiro_, Tabela 1, constam informacées sobre as repeticoes,
as ocasides, os somatorios, as médias e os desvios padrdes.
Finalmente, a analise de variancia para os valores encontrados.

Com base nos dados acima mencionados pode-se determinar a
repetibilidade e a faixa de aplicagéo do método.

Para melhor entendimento, analisaremos os resultados obtidos
no laboratério para o método de determinacao de ferro total em
minérios e concentrados através da titulagdo com dicromato de
potassio (1-6).

Tabela 1 - Avaliagao estatistica do método de determinagio do
ferro em amostra padrio (SGS 35/005), contendo 66,46% de Fe.

Ocasides
Repeticdes 1 | 2 T 3 ] a4 T 5
1 65,81 65,32 65,88 66,44 67,49
2 65,81 65,75 6575 66,44 68,11
3 66,44 67,42 6581 67,55 66,44
4 67,00 67,42 6575 66,44 66,44
5 65,81 65,75 65,81 68,11 66,37
6 66,37 64,70 6581 67,62 66,44
- 397,24 306,36 394,81 402,60 401,29
Média 66,21 66,06 6580 67,10 66,88
D. Padréo 0,49 1,12 0,05 0,75 0,74

Analise de variancia (ANOVA) dos resultados.

For?te Ele sQ GL MQ Compon.da “F F
variacao Variancia (Calc.) | Tab.
Amostra 7,39 4 1,85 - 3,55 2,76
Residuo 1301 25 052 0,52 - -

Total 20,40 29 0,70 - - -

..F . Distribui:;ﬁo de Snedecor relativo ao nivel de confianga de 95%.
Limite inferior de detecgdo = 0,05 %.
Repetibilidade = (66,41 + 2,02 1%.
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5. CONCLUSAO

Comparando-se o resultado obtido no laboratorio para o
material de referéncia certificado SGS 35/005, (66,46%), o
resultado analitico para ferro total pelo método em estudo
mostrou-se bastante satisfatorio.

Através deste trabalho, o CETEM tera todos os seus método§,
de analise quimica avaliados estatistica_mernt_e, quanto a
precisdo, além de obter materiais de referéncia para sua

utilizagéo.
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1. INTRODUGAO

De acordo com o projeto PADCT para "Tecnologia Mineral", o
objetivo do Centro de Tecnologia Mineral-CETEM & preparar
extratantes alternativos nos processos de separagao
liquido/liquido, que é uma das técnicas mais modernas
utilizadas pela metalurgia extrativa na recuperagéo de metais.,
Dentre os extratantes pesquisados, optou-se pela classe das 7-
alquil-8-hidroxiquinolinas, mais conhecidas comercialmente
como KELEX, que s&o compostos organicos bastante efetivos,
pois formam complexos com varios metais de interesse, como
por exemplo o galio. A primeira etapa da preparagdo dessas
Substancias € a obtenc&o da quinolina a partir da sintese de
Skraup. As etapas posteriores resumem-se ao seguinte
procedimento:
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