CARACTERIZACAO QUIMICA DE AMOSTRAS
MINERAIS E MATERIAIS AFINS: determinacédo de

fluoreto em amostras do projeto “Litio” utilizando
potenciometria (eletrodo ion-seletivo)
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Abstract| A TISAB pH 5.5 solution, containing 1.0 mol L citric acid and 1.0 mol L sodium chloride was used. A certified lithium ore
reference material was used to validate the method. Satisfactory recoveries (98 and 104%) were obtained for fluoride determined by the
standard addition and analytical curve methods, respectively. The method was used for the determination of fluoride in samples from the
project under development in CETEM titled "Lithium". The precisions of the two methods were similar (< 10%). Comparison of the fluoride
concentration results obtained by the two methods revealed no significant differences. Therefore, the determination of the analyte can be

performed using only the analytical curve method.

Introducao

Tracos de fluoreto podem ser determinados por varios métodos,
destacando-se a potenciometria com eletrodo ion-seletivo (ISE)
gque € um dos mais seletivos para esse analito. Uma solucao
chamada de “TISAB” (Total lonic Strength Adjustment Buffer) é
utilizada para minimizar as variacoes de pH e de forca ionica entre
a solucao-amostra e as solucoes-padrao, utilizadas na construcao
da curva analitica, ja que esses parametros influenciam a medida
do potencial do eletrodo. Muitas das solucoes TISAB empregam
agentes mascarantes para, preferencialmente, complexar espécies
potencialmente interferentes, isto €, cations di e tri-valentes. Os
agentes mascarantes usados dependem da provavel interferéncia
guimica.

Objetivos

Determinar  quantitativamente  fluoreto em  amostras
provenientes do projeto em desenvolvimento no CETEM

intitulado “Litio”, utilizando potenciometria.

Metodologia

TISAB:

500 mL agua + 58
g cloreto de sodio
+ 192 g acido

citrico + 57 mL

acido acético +
hidroxido de
sodio (pH = 5,5) +
agua até 1000 mL
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5 mL de solucao amostra +
15 mL de TISAB +
potenciometria

+ filtracao + agua até 250 mL

Resultados e Discussao

Tabela 1. Concentracoes de fluoreto emm MRC NSC DC 86303 e
amostras do projeto “Litio” determinadas por ISE

Amostra Concentracao de fluoreto (%)
Curva analitica RSD %  Meétodo de RSD%  Certificada
adicao-padrao
DC 86303 0,66 0,3 0,70 2,7 0,676
A 0,08 0,6 0,08 9,8
B 0,15 5,9 0,15 5,6
C 0,17 9,9 0,18 7,7
D 0,03 14 0,03 2,3

*NCS DC 86303 — minério de litio

Conclusao

Recuperacoes de 98 e 104% foram obtidas para fluoreto determinado
no MRC NCS DC 86303 por ISE utilizando os métodos da curva analitica
e de adicao-padrao, respectivamente, indicando que ambos os méetodos
sao exatos. As precisoes dos dois métodos foram semelhantes (< 10%).

A comparacao dos resultados de concentracao de fluoreto obtidos pelos
meétodos de adicao-padrao e da curva analitica, utilizando o test-t de
Student (nivel de confianca de 95%), revelou que nao ocorreram
diferencas significativas. Portanto, a determinacao do analito pode ser

realizada utilizando o método da curva analitica.
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