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Resumo

A decomposicdo de amostras geoldgicas por meio de fusdo com fundentes apropriados, seguida da dissolugéo
acida dos compostos formados, é amplamente utilizada para amostras minerais que contém fases refratarias
que ndo sao dissolvidas com facilidade diretamente em acidos. No entanto, tal metodologia apresenta alto
contetdo de sélidos totais dissolvidos (STD) na solugo final, fator indesejavel para as técnicas espectrométricas
utilizadas na quantificagéo dos analitos. A utilizagdo do acido bérico ou boratos de litio como fundentes sdo de
grande interesse, uma vez que uma grande vantagem desses fundentes é a possivel remogédo de excessos de
B203 por meio de sua reagdo com etanol, que possui baixa toxicidade quando comparado com acido fluoridrico
ou metanol.
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Abstract
The decomposition of geological samples by fusion with appropriate fluxes, followed by acid dissolution of the
compounds formed, is widely used for mineral samples that contain refractory phases that are not easily
dissolved directly in acids. However, this methodology presents a high content of total dissolved solids (TDS) in
the final solution, an undesirable factor for the spectrometric techniques used in analytes quantification. The use
of boric acid or lithium borates as a flux are of great interest since a great advantage of this flux is the possible
removal of excess of B203 through a reaction with ethanol, which has low toxicity when compared with

hydrofluoric acid and methanol.
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1. Introdugao

A andlise elementar de amostras geoldgicas por via Umida conta principalmente com as técnicas de
espectrometria de absorcdo atdmica (AAS), espectrometria de emissdo Optica com plasma indutivamente
acoplado (ICP OES) e espectrometria de massa com plasma indutivamente acoplado (ICP-MS). A utilizagao

dessas técnicas analiticas requer que as amostras solidas sejam previamente dissolvidas em meio aquoso.

Os métodos mais comumente utilizados para a dissolugdo de amostras geoldgicas séo digestdo acida e fuséo.
A digestdo acida costuma ser preferivel por conter um menor teor de sélidos totais dissolvidos (STD), fator que
prejudica a sensibilidade do equipamento utilizado e pode causar problemas devido a sua deposi¢do em partes
internas da instrumentacéo analitica. Esse tipo de digestdo faz uso de um acido ou uma mistura de &cidos
minerais (HF, HCI, HNO3, H2SO4 e HCIO4) e é geralmente utilizada para a dissolugdo de amostras geoldgicas
em sistemas abertos ou fechados. Entretanto, quando as amostras contém minerais resistentes aos acidos, a

fus@o é um método alternativo para a sua dissolug&o.

A decomposi¢do de amostras minerais por fusdo com fundentes apropriados, seguida da digestdo acida, &,
portanto, muito utilizada para a dissolugdo de amostras geolégicas cujas fases refratarias ndo séo facilmente
dissolvidas diretamente em acidos. Entretanto, para a quantificagdo dos analitos por técnicas espectrométricas
como absorgéo atémica (EAA) elou dtica de emisséo com plasma indutivamente acoplado (ICP OES), esse
método nem sempre é adequado devido ao alto contetdo de solidos totais dissolvidos (STD) na solugao final.
Além disso, andlises conduzidas por ICP-MS sofrem de severo efeito de meméria, devido ao acimulo de boro
nas partes internas do equipamento, 0 que inviabiliza a anélise de solugdes contendo altas concentragdes de
boro. Apesar disso, fundentes a base de boro, como boratos de litio séo frequentemente utilizados em fuséo de

amostras minerais. Por outro lado, o acido bérico raramente é utilizado em procedimentos de fusao.

O é&cido borico quando aquecido é convertido em B203, que é recomendado para a fuséo de areias,
aluminosilicatos, titanitas, 6xidos naturais de aluminio (ASTM, 1996). A adicdo de alcool metilico (metanol) &
massa fundida pode promover a eliminagdo do boro da solugdo pela sua volatilizagdo como trimetil borato
(B(CH30)3) (NETE et al., 2010). Outra alternativa para a eliminagdo do boro seria pela sua reagdo com &cido
fluoridrico (HF) e volatilizagdo como trifluoreto de boro (BF3). Porém, tanto o HF, quanto e o metanol séo
substancias reconhecidamente toxicas. Por outro lado, o etanol também pode promover a remogéo de boro pela
formacao do composto volatil trietil borato, B(CH3CH20)3, conforme representado pela Equagao 1. Portanto,
este trabalho visa o estudo da eliminagao de boro de amostras minerais fundidas com boratos de litio ou acido
bérico e avaliagdo da adequagdo das solugbes obtidas para determinagbes elementares por técnicas

espectrométricas.

B203 + 6 CH3CH20H — 2 B(CH3CH20)3 + 3 H20 (1)
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2. Objetivos

Avaliar a eliminagdo de boro com etanol de amostras resultantes de fusdo com boratos ou acido bérico para

utilizagéo das solugdes preparadas em determinagdes elementares por técnicas espectrométricas.

3. Material e Métodos

Amostras de materiais de referéncia certificados (MRC’s) de minérios e rochas seréo fundidas a 1000°C por
periodo de 30 a 60 minutos. O material fundido, ap6s arrefecimento, sera misturado a alcool etilico e levado a
secura por sucessivas vezes até que a massa de fundido seja constante. A massa restante sera entéo digerida
em acido nitrico 10% (v/v) e a solugéo obtida sera utilizada para determinagéo de boro residual e elementos
certificados por técnicas espectrométricas como absorgéo atémica (EAA) elou 6tica de emissdo com plasma
indutivamente acoplado (ICP OES) ou espectrometria de massa com plasma indutivamente acoplado (ICP-MS).
A precisdo do método sera avaliada pelo desvio padréo relativo (RSD) entre as réplicas de digestdo e a exatiddo

pela recuperagéo analitica.

4. Resultados e Discussao e Conclusio

Neste relatério ndo serdo apresentados resultados e conclusdes. Durante este periodo inicial de vigéncia da
bolsa, foi realizada uma ambientag&o no laboratorio de digestdo por via imida, atuando no preparo de amostras

diversas por via seca (fusdo), para o conhecimento e familiarizagdo com a técnica, além da revisao bibliografica.
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