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1. INTRODUGCAO

O conjunto dos procedimentos analiticos que sdo utilizados no
Departamento de Quimica Analitica e Instrumental (DQI) precisa
ser revisado e atualizado periodicamente, com o propésito de
manter o bom nivel dos trabalhos técnicos desenvolvidos.

Em primeiro lugar, é feita uma corregdo ortografica e técnica na
descricdo dos procedimentos analiticos. Em seguida, sdo rea-
lizados ensaios analiticos para comprovar a corre¢do e eficiéncia
dos procedimentos analisados. Posteriormente, é feita a analise
estatistica dos resultados. O produto final dessa revisao sera arma-
zenado em um banco de dados "DatLab" que, ao final, ira conter
todos os procedimentos analiticos a serem utilizados no Departa-
mento de Quimica Analitica e Instrumental(DQI).
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Este trabalho tem como objetivo revisar e implantar procedimentos
quimico-analiticos no Departamento de Quimica Analitica e
Instrumental, bem como, preparar um banco de dados capaz de
realizar cruzamentos de informagdes, a fim de fornecer o método
adequado as necessidades do usuario, baseado no tipo de
material, tipo de anélise e preciséo/faixa de aplicagao desejada.

2. MATERIAIS E METODOS

Foram escolhidas as 20 metodologias mais utilizadas, nas analises
quimicas realizadas no DQI, como piloto para ensaios, com 0
objetivo de avaliar o funcionamento dos métodos e das alteragdes
que sdo feitas durante o processo da revisao e corregao dos
procedimentos analiticos, visando eliminar erros.

Outro tipo de atividade &€ a adequagdo de uma metodologia
analitica inexistente no escopo de marcha analitica do laboratério.
Como exemplo, ndo de revisdo, mas de implantagdo, temos
métodos como "Analise de Zircénio por Colorimetria” (1), que nao
existia e teve entdo de ser desenvolvido e implantado.

Para esse trabalho utilizou-se como gerenciador do banco de
dados o programa Fox Pro for Windows (2), suportado em um
micro 486 DX33. O banco de dados DatlLab ainda sofre
modificacdes de ajuste fino, mas esta disponivel ao usuario que
necessite de informagdes contidas no mesmo.

Para cada tipo de material/determinagdo, os métodos serao
testados ‘com a utilizagdo de padroes. Para esses testes
prepararam-se amostras de controle e padrbes comerciais.

3. RESULTADOS OBTIDOS

O produto desse trabalho foi a elaboragéo de um banco de dados
capaz de realizar cruzamento de informagdes e em seguida
fornecer o método que mais se ajusta a demanda do usuario. Esse
banco de dados, atualmente, é formado de 35 métodos, os quais
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estdo sendo testados em laboratério. A Figura 1, que relaciona as
alteragbes sofridas pelos metodos revisados do DQI, permite
observar que 85,8% dos métodos sofreram algum tipo de alteragdo
ou substituigdo. :

F

Substituido(2,9%)
Nao alterado (14,3%)

Alterado (82,9%)

Figura 1 - Representagio grafica das alteragdes e substituigées nos 35
métodos de analise quimica avaliados

Os resultados de laboratério para a determinagéo colorimétrica do
zirconio, expressos na Tabela 1, podem ser vistos como uma
ilustragdo do controle e avaliagdo do processo a que as marchas
analiticas sdo submetidas durante a sua revisdo. O tratamento
estatistico (4), conforme a Tabela 2, assegura a precisdo analitica
do procedimento testado e implantado em laboratério.
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Tabela 1 - Avaliagio estatistica do método de determinagéo de zircénio
em amostra padrido (NBS 81A), contento 0,11% de zircénio

Repeti¢des Ocasides
22-03-94 24-03-94 29-03-94
1 0.011% 0.012% 0.014%
2 0.013% 0.010% 0.010%
3 0.010% 0.013% 0.010%
Somatoério 0.034% 0.035% 0.034%
Média 0.011% 0.011% 0.011%
Desvio Padrao 0.001 0.001 0.002

Tabela 2 - Anilise de variancia (ANOVA) dos resultados referentes a

Tabela 1
Fonte Soma Grau de Média *F.(calculado
Quadratica Liberdade Quadratica )
Ocasido 222E-7 2 1.11E-7 0.033
Residuo 1.99E -5 6 3.3E-6 -
Total 202E-5 8 - -

*F - Distribuicao de Snedecor correspondente ao nivel de confianga de 95%.

Na Tabela 1, os dados advindos da avaliagao estatistica fazem
parte de cada procedimento analitico trabalhado e expressam 0sS
resultados das analises efetuadas com sua incerteza associada.
Com os resultados das andlises dos padrdes, pode-se verificar a
faixa de aplicagdo do método para determinado material e para o
elemento correspondente.

A marcha analitica testada e aprovada constituird um documento
que sera inserido no banco de dados, de acordo com a forma
padronizada com base nas normas técnicas brasileiras.

A Figura 2 exemplifica uma ilustragéo do método de "Prata por

Volumetria"(3) segundo a normalizagdo do soft DatLab, especial-
mente desenvolvido para este fim.
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CNPg/CETEM - Centro de Tecnologla Mineral 1
DQI - Departamanto de Quimica Analitica ¢ Instrugental .

Cédigo: 001/Ag

Elemento; Prala Materlal: Minérios

Tipo de snsaic: volumetria Tipo de abertura; Tridcida

Data da Ghtima revisio: 26/01/94 Felto por: Ayres
Faixa de aplicagio: 1.00 a 0.00
DESCRIGAO DO METODO
Objetivo
" Este método d 0 procedi para ¢éo de prata em minérios rochas e rejeitos.
Recumao

A amostra ¢ digerida com #cido sulfirk jo) e écido nitrico(
separado por filtragéo,

Uma aliquota da solugo é titulada com solugao de tiocianalo de aménio ou potdssio 0,1 N, usando-se sulfato de
ferro(lil) amoniacal, come indicador.

do) e o residuc insoluvel &

Procedimento
1 - Secar amosira em estufa & 1100C
2 - Pesar 2,000g de amostra e passar para bécher de 400 ml.

3‘- Adicionar 10 mi de dcido sulfiirico{ concentradn) e farver em chapa elétrica cnhmdn o bacher com vidro de

4- Relirar o bécherda chapa e deixar esfriar, remover o vidro de relogio.

- Adicionar 50 ml de 4cido nltrico cobrir o bécher com vidro da relégio e ferver durante 30 minulos em chapa-—
6 - Refirar o becher da chapa e deixar esfriar

12y 7- Diluir 2 100 ml com dgua e filtrar em papei malha média para batio volumétrico de 500 ml, mantendo o residuo

Figura 2 - Representagio de um método impresso do banco de dados
DatLab.
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4. CONSIDERAGOES GERAIS

O projeto, "Revisdo Critica da Metodologia Analitica de
Laboratério", apresentado neste trabalho, foi iniciado em
dezembro de 1993 e possui uma estimativa de realizagdo de 2
anos.

O banco de dados DatlLab ja estd estruturado e estara sendo
continuamente alimentado de métodos e dados de laboratdrio,
durante esse periodo.

Na fase atual, os métodos estdo sendo testados em nivel de
bancada para posteriores avaliagdes estatisticas (repetlblhdade
reprodutibilidade, limites de aplicag&o etc ).
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1. INTRODUGAO

Sob o nome de lantanideos s&o agrupados 15 elementos do grupo
!II da Tabela Periédica, com numeros atdmicos de 57 a 71,
inclusive. Tal grupo de elementos foi denominado de terras-raras
porque originalmente se pensou que eles eram escassos, assim
como devido a aparéncia terrosa de seus Oxidos. Atualmente,
sabe—se.que tais elementos como um todo, sdo mais numerosos
que muitos outros mais conhecidos e de uso corrente.

A maioria dos lantanideos é conhecida ha mais de 80 anos, sendo
excegdes o lutécio, descoberto na década de 1920, e o promécio,
flescob-erto nos anos 40. O desenvolvimento de métodos
industriais de separagéo dos elementos do grupo dos lantanideos
data da década de 1950, a partir da utilizagio do método da troca
ionica por resinas. O desenvolvimento de um método de extragao
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