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1. INTRODUGAO

A bastnasita, pelas suas propriedades/teores e reservas, € o
mais importante mineral de minério de TR e um dos mais
freqlentes, ocorrendo em muitos pegmatitos, habitualmente
associada a cerita, fluocerita e allanita, as vezes como produto
de alteragdo dos dois ultimos minerais em carbonatitos e em
escarnitos (1). E um fluorcarbonato no qual as TR leves
predominam e que tem a composicdo semelhante a da
monazita, exceto que o torio estd presente em pequenos teores
(as vezes inferiores a 0,1%), sendo esta uma das propriedades
que tornam importante. A cor € geralmente castanho claro,
podendo variar para amarela, amarela avermelhada e castanho
avermelhado (2). No Brasil o principal deposito deste mineral de
bastnasita € o Morro do Ferro, no planalto de Pogos de Caldas
(MG), com um teor de aproximadamente 4% de OTR (1).

De um modo geral, na quimica das terras raras, pode-se fazer
uma aproximacao tratando-as como um grupo, com excegao
em alguns procedimentos que fazem uso das poucas
diferengas quimicas marcantes para a minoria das TR. Tanto
para os minerais como para 0s produtos industriais, em se
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tratando de misturas dos elementos das TR, a sua
determinagéo, de um modo geral, tem duplo objetivo (2):

(a) determinagéo das TR totais (como um s6 grupo)

(b) determinagdo das TR individuais.

Geralmente, apos diversas separagbes para eliminagéo de
interferentes, a determinac&o da mistura se faz por meio de um
comportamento geral de precipitagéo (p.e.: gravimetria), ou uma
titulacao volumétrica com um agente complexante (p.e.: EDTA).
O presente autor em trabalhos anteriormente apresentados (3,
4, 5) descreve um método combinado de troca idnica-
gravimetria que alcanca o primeiro objetivo. J& a determinac&o
das TR individuais depende das medidas fisicas, com distintas
variagbes. Absorgcao (XRA, X-Ray Absortion) e fluorescéncia de
raios-X (XRF, X-Ray Fluorescence) sio uteis para
macroquantidades, enquanto espectros de emissao tém melhor
aplicac&o para baixos teores (2).

Atualmente sdo realizados estudos, ja discutidos e
apresentados anteriormente (3,4,5), com o objetivo de buscar a
eliminagdo e/ou substituicdo de algumas etapas criticas do
meétodo. Tal procedimento visa ainda a melhoriaoria de algumas
caracteristicas do procedimento analitico, como por exemplo,
determinagdo das TR individuais, reducdo do tempo de
processamento' e analise de amostra, reducdo de custos de
analise, aumento da sensibilidade analitica, entre outras.

Dentre os estudos atualmente em andamento podemos citar a
substituicdo da abertura da amostra pela fusdo com peréxido
de sodio e carbonato de sédio pela abertura (lixiviagdo) com
acido sulfurico concentrado. Esta  substituicdo  visa
essencialmente a redugéo do custo da andlise, uma vez que o
peroxido de sddio € um reagente mais caro; resultando também
na eliminagéo da etapa de separacio do licor alcalino e em
consequéncia a redugdo do tempo de processamento e analise
de amostra.
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Também é interessante mencionar o estudo referente a
construgdo da bancada de troca idnica, que tem por objetivo
reduzir o tempo requerido para a analise através do
processamento de um  numero maior de amostras
simultaneamente. Além disso, a bancada também pode ser
utilizada para a realizagéo de quaisquer outras separagdes por
troca ibnica que utilizem a resina catidnica Dowex 50W-X8
(Dow Chemical Co., USA).

Um outro estudo atualmente em andamento é a substituicao
(ndo exclusiva) da determinagao final por via umida através da
gravimetria com acido oxalico, pela determinagdo final
instrumental por ICP-AES (Inductively Coupled Plasma - Atomic
Emission Spectrometry, ou seja, espectrometria de emisséo
atémica por plasma de acoplamento indutivo). Neste caso a
substituicdo visa utilizar adequadamente os meios € recursos
disponiveis (uma vez que O CETEM/CNPqg dispde do
equipamento e méo-de-obra especializada), bem como reduzir
bastante o tempo de analise, aumentando significamente a
sensibilidade analitica.

2. OBJETIVO

Este projeto tem como objetivo o desenvolvimento e a
implantagdo de uma metodologia de rotina para dosagem de
6xidos de TR (OTR) por via umida e/ou instrumental no
CETEM.

3. METODOLOGIA

O estudo para a construgdo da bancada de troca ibnica iniciou-
se com uma estimativa de custo dos itens principais. A opgéo |
refere-se a montagem de doze colunas de troca idnica com
juntas esmerilhadas $ 24/40 utilizando-se funis de separagao do
tipo Squibb para a transferéncia dos eluentes (funis de 250 mL)
e das amostras (funis de 125 mL).

interconexdes, utilizando-se tubos de silicone e valvulas do tipo
stopcock (6).
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A opgao lll & semelhante a opg&o |, mas o numero de colunas
foi reduzido para oito além de serem aproveitados os funis tipo

Squibb ja disponiveis. Estes foram adaptados com juntas
esmerilhadas $ 14/35 ,assim como as colunas.

Em relagéo ao estudo sobre a substituicdo do procedimento de
abertura das amostras foram realizados testes no padrdo de
bastnasita (7) seguindo a metodologia de abertura e
determinagao descrita por lwasaki, Fuwa e Haraguchi (8).

Com vistas a investigar a utilizagéo da técnica de ICP-AES para
determinagéo de TR, utilizou-se o precipitado final de éxido de
terras raras obtido através do meétodo antigo descrito por Souza
(7). O precipitado (OTR), apés a pesagem final, foi dissolvido
com acido perclorico 2 M, segundo metodologia descrita por
Ishii e Satoh (9). A determinag&o por ICP-AES foi realizada num
egpectrémetro de plasma de acoplamento indutivo Perkin-Elmer
2000.

4. RESULTADOS E DISCUSSAO

Os resultados da estimativa de custo realizada para a
construcéo da bancada de troca idnica encontram-se resumidos
abaixo (Tabela 1).

Tabela 1 - Estimativa de custo da construgio da bancada
Opgoes Custo (US$)
I 4,216.00
I 3,450.00
i 950.00

Através da analise da relag@o custo-beneficio das trés opgdes
foi escolhida a opg¢&o Ill. Atualmente estdo em fase de
aquisicdo os iiens ja mencionados anteriormente, bem como a

quantidade necessaria (1 kg) da resina catiénica Dowex 50W-
X8.

Como resultado dos demais testes anteriormente descritos

pode-se determinar a distribuicdo dos elementos de TR no
padrdo de bastnasita (Morro do Ferro-MG) conforme esta
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ilustrado na Tabela 2. A titulo de comparagéo, & ta_mbém
mostrado outro resultado de determinagdes de ETR realizadas
na Universidade Técnica de Munique (RFA) em amostras de
minério também do Morro do Ferro-MG (10).

Tabela 2 - Distribuigao dos ETR em amostras de minério de TR do
Morro do Ferro-MG

OTR Quantidade presente

Este trabalho (ICP-AES) Univ. Téc. Munigue (XRF)

% (p/p) %1 (Eip)

s 1.5 176
n.a.

T
szzog 0,696 n.a.
Gdy03 0,030 n.a.
TbsO7 0,034 L
Dy203 0,020 n.a.
Y203 0,050 n.a.
Th02 n.a. 0'84
ppm ppm

EU203 39,4 n.a.
H0203 < 39,8 n.a.
Er203 <399 n.a.
n.a.

TmyO3 <399 na
Yb,03 40,0 a.

5. CONCLUSAO

A despeito da diferenca de trés ordens de magnitu_dg na
concentracdo entre os maiores € 0s tracos ETR constituintes
dos minérios de TR os ETR podem ser dufetermlnados~ de form'a
acurada, simples e rapida sem qualquer separagac e pre-
concentragao dos elementos de interesse(8).

Os resultados para os 14 lantanideos individualmente podem
ser utilizados para o computo do teor de OTR em uma
variedade de amostras. Entretanto, em alguns ’casos,
dependendo do nivel de precisdo desejado, e posgw_e! se
realizar somente a determinagao de alguns ETR majoritarios
dada a diferenga de ordem de magnitude na concentragao dos
mesmos.
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Dentre os metodos para determinagdo de ETR, a técnica de
ICP-AES possui muitas vantagens, incluindo operagdo simples,
curto tempo de analise, alta sensibilidade e uma dinamica faixa
para todos os ETR.Por outro lado, quando se deseja a
determinagdo de elementos tracos tornam-se necessarias a
separagao preliminar e a pré-concentragéo, de modo a eliminar

ou reduzir as interferéncias espectrais e fisicas resultantes das
matrizes complicadas.
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1. INTRODUGAO

0] Banco de Dados, DATALAB, surgiu da necessidade de
aprimorar os métodos de analise quimica do DQIA -
Departamento de Analise Quimica e Meio Ambiente. Ele
contem, atualmente, cerca de 100 metodologias que vinham
;endo revisadas ortografica e experimentalmente, faltando
introduzir ainda cerca de 400 metodologias que ja s&o utilizadas
no laboratério.

Entretanto, uma andlise critica do trabalho que vinha sendo
desenvolvido evidenciou que a estratégia de apenas corrigir os
erros ortograficos e aprimorar os métodos de analise, &
ineficaz. :

Por conseguinte, foi tomada a decisdo de compatibilizar as
_metodologias analiticas entdo wusadas com as normas
mter_nacionalmente difundidas (ASTM), de forma a torna-las
tecnicamente aceitas, pois uma das grandes discussdes eram a
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