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A decomposicdo de amostras minerais por fusdo com fundentes apropriados, seguida da dissolugdo acida, é
muito utilizada para a dissolugdo de amostras geoldgicas, cujas fases refratarias ndo séo facilmente dissolvidas
diretamente em acidos. Entretanto, para a quantificagdo dos analitos por ICP-MS, esse método ndo é adequado
devido ao alto conteudo de solidos totais dissolvidos (STD) na solugéo final. Os resultados parciais indicam que
0 conhecimento da mineralogia das amostras é de fundamental importéncia para o entendimento das reagfes

que ocorrem entre as amostras € os fundentes.
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Abstract

The decomposition of mineral samples by fusion with appropriate fluxes, followed by acid dissolution, is widely
used for the dissolution of geological samples, whose refractory phases are not easily dissolved directly into
acids. However, for the quantification of the analytes by ICP-MS, this method is not suitable due to the high level
of total dissolved solids (STD) in the final solution. The partial results indicate that the knowledge of the
mineralogy of the samples is of fundamental importance for the understanding of the reactions that occur

between the samples and the fluxes.
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1. Introdugéo

No relatdrio anterior, primeira parte deste trabalho, foi demonstrada a viabilidade da utilizagdo do HsBO3 seguido
da esterificagdo com metanol. Nesta segunda parte, foi utilizado o etanol em substituicdo ao metanol com o

objetivo de diminuir a toxidade do alcool.

B2O3 + 6 CHsOH ——— 2 B(CH30)s + 3 H,0 (1)

2. Objetivo

Eliminar o boro da solugao resultante da fusdo com etanol e dissolugdo de amostras geoldgicas.

3. Materiais e Métodos

O procedimento consistiu em aquecer previamente uma mistura homogénea de HsBO; (1,0 g) com a amostra
(0,1000 g), contido em um cadinho de platina, seguido de aquecimento em mufla a 900 ou 1000°C, durante 5 h.
Apbs essa etapa, o boro foi eliminado por adigdes sucessivas de etanol e aquecimento em placa elétrica até a
obtencdo de massa constante do fundido. O fundido foi arrefecido até a temperatura ambiente, e solubilizado

com uma solugéo nitrica (HNO3 10% Vv/v).

4. Resultados e Discussoes

A Tabela 1 apresenta as recuperagdes dos elementos majoritarios presentes nos MRCs NIST SRM 688 e NIST
SRM 25d. Recuperacdes entre 80 e 120% foram consideradas satisfatorias (US EPA, 2014).

Tabela 1. Valores de fragdes massicas médias (%) e recuperagdes % de elementos majoritarios obtidos por

ICP OES apos fusdo do MRC com H3;BO3; como fundente e remogéo do boro com etanol (n = 5) a 1000°C

NIST SRM 688 NIST SRM 25d
Média, % sp Rec.% Média  gp Rec. %
Ferro 6,89 029 988 2,8 0,05 102,2
Potéssio 0,15 0,01 92,2 0,72 0,13 107,5
Magnésio 5,0 0,21 98,6 0,08 0,00 NC
Manganés 0,12 0,00 95,4 52,40 1,14 130,7

5. Conclusoes

Considerando a remog&o do boro, podemos afirmar que o etanol é tdo eficiente quanto o metanol, com a vantagem
de ser muito menos toxicos. O Mn foi excessdo com valor de recuperacdo do MCR Nist SRM 25d de 130,7%, fato

esse que devera ser reavaliado com mais digestdo e quantificagdo da amostra.
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