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Para um laboratorio de rotina, a otimizagao de técnicas analiticas visando reduzir o tempo de trabalho, risco de
perda de amostra, contaminagdo, ou risco a salde, e melhora do custo-beneficio é muito importante. Neste
trabalho, foi realizada uma comparacgéo entre dois métodos de digestéo para minérios de titanio com objetivo de
gerar solugdes representativas para determinagdo espectroanalitica de titdnio. Os métodos avaliados foram
fusdo alcalina com NaOH e digestao acida em sistema fechado e de alta pressao (forno micro-ondas). Materiais
de referéncia certificados (MRC’s) foram usados para validagéo, e comparagao das duas técnicas avaliadas,
sendo um de iimenita (FeTiOs), e dois de rutilo (TiO,). A validagao dos dois métodos de digestéo evidenciou que
ambos foram precisos e exatos, com recuperagdes variando entre 92,9 e 102,7% e desvios padrdo relativos
(RSD) inferiores a 10%. Apesar disso, 0 método da digestdo em forno de micro-ondas apresentou a vantagem

de requerer menor tempo de preparo das amostras (1 h).
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For a routine laboratory, optimizing analytical techniques aiming to reduce working time, risk of sample loss,
contamination, or health risk, and improving cost-benefit is very important. In this work, a comparison was carried
out between two digestions methods for titanium ores, aiming to generate representative solutions for
spectroanalytic determination of titanium. The methods evaluated were alkaline fusion with NaOH and acid
digestion in a closed, high-pressure system (microwave oven). Certified reference materials (CRM's) were used
for validation and comparison of the two techniques evaluated, one using ilmenite (FeTiO3) and two using rutile
(TiO,). Validation of the two digestion methods showed that both were precise and accurate, with recoveries
varying between 92.9 and 102.7% and relative standard deviations (RSD) of less than 10%. Despite this, the

microwave oven digestion method had the advantage of requiring less sample preparation time (1 h).
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1. Introdugao

A analise quimica de amostras minerais por técnicas espectroanaliticas geralmente emprega uma etapa prévia
de solubilizagdo dos constituintes da amostra, que é denominada digestdo ou abertura da amostra. Neste
processo de solubilizacdo geralmente sdo utilizados &cidos, bases ou sais, juntamente com aquecimento a
elevadas temperaturas, devido ao carater refratario dos minerais (KRUG; ROCHA, 2016). Estudos indicam que
cerca de 61% do tempo gasto e 30% dos erros em uma analise quimica estéo associados a etapa de digestéo.
Esta etapa ainda representa de 70 a 95% de todo tempo gasto no processo analitico (ARRUDA; SANTELLI,
1997). Neste contexto, para um laboratério de rotina de analise geoquimica é de fundamental importancia
otimizar as técnicas analiticas de preparo de amostras, visando reduzir o tempo de trabalho, risco de perda de
amostra, contaminag&o ou risco a saude do analista. Dentre os minerais comumente analisados, pode-se citar
os portadores de titanio como tendo aplicagdes muito amplas. Devido a importancia desse elemento para o
desenvolvimento dos diversos segmentos industriais, a caracterizacdo de amostras minerais portadoras de
minerais de titanio, como rutilo e ilmenita é fundamental para maximizar o aproveitamento destes recursos.
Dentre as técnicas de digestéo disponiveis, grande destaque deve ser dado a fusdo alcalina com NaOH e

digestdo &cida utilizando fornos micro-ondas, devido a eficiéncia desses métodos de dissolugao.

2. Objetivos

Avaliar a utilizagdo do método de fuséo com NaOH e digestdo acida em forno de micro-ondas para abertura de
minérios de titanio e posterior determinacdo espectroanalitica de titdnio. Comparar os dois métodos de digestao,

avaliando a eficiéncia quanto a exatidéo e preciséo.

3. Métodos

Para avaliagdo dos métodos de digestdo, trés materiais de referéncia certificados foram utilizados: CGL 129
(minério de ilmenita), NIST RUTILE ORE e DH TITANIUM ORE (minério de rutilo).

Fusao com Hidroxido de Sadio

Em cadinho de zirconio, adicionou-se 10 mL da solugédo de NaOH 15% m/v. O cadinho foi deixado na chapa até
completa secura da solugdo. Pesou-se 0,1000 g de amostra em cada cadinho, por cima do NaOH seco, e fundiu-
se em bico de bunsen e depois na mufla a 700°C por 1 hora. Apos a fusdo, 15 mL de agua ultrapura foram
adicionados aos cadinhos, e deixou-se em repouso por 24 horas. No dia seguinte, 23 mL de HCI concentrado
foram adicionados aos cadinhos e a mistura foi transferida para bécher de teflon, onde foi aquecida a 60°C até
dissolu¢do completa. Deixou-se arrefecer, e a mistura foi transferida para baldo de 100 mL, onde o volume foi

aferido com &gua ultrapura. Essas solugdes foram usadas para determinar Ti por espectrofotometria UV-VIS.
Digestdo em forno de micro-ondas

Em um tubo de teflon para digestdo de micro-ondas, pesou-se 0,1000 g da amostra e adicionou-se 2 mL de

HNO3;P.A., 4 mL de HF P.A., e 2 mL de HsPOs. Os tubos foram fechados e colocados no rotor para digestdo no
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micro-ondas a 1500 W de poténcia por 35 minutos. Apds a digestao, o acido fluoridrico residual foi complexado
com 24 mL de HisBO3 5%, a 1500 W de poténcia por 20 minutos. Apds arrefecimento, os digeridos foram
transferidos, para tubo falcon de 50 mL e o volume completado com &gua ultrapura. Essa solug&o foi usada para

determinar Ti por espectrometria de emiss&o Optica com plasma indutivamente acoplado (ICP OES).

4. Resultados e Discussao

Tabela 1. Resultados da determinacéo de titanio nos MRC’s CGL 129, NIST RUTILE e DH titanium

MRC RSD RSD TiO: TiO2 TiO2 Rec. Rec.
Fusao% M.0% Fusdao% M.0% Cert.% Fusdao% M.0%
CGL 129 2,3 2,1 14,64 13,82 14,88 98,4 92,9
NIST RUTILE 0,9 7,2 97,60 92,62 96,16 101,5 96,3
DH TITANIUM 0,9 0,8 98,40 97,58 95,78 102,7 101,9

M.O - micro-ondas; Rec - Recuperagao; Cert - certificado

A validagdo dos dois métodos de digestdo evidenciou que ambos foram precisos e exatos, com recuperagoes
variando entre 92,9 e 102,7% e desvios padréo relativos (RSD) inferiores a 10%. Apesar disso, 0 método da
digestdo em forno de micro-ondas apresentou a vantagem de requerer menor tempo de preparo das amostras (1

h), em comparagdo com a fuséo alcalina (24 h).

5. Conclusao

Dois métodos de digestdo de minérios de titanio foram validados, apresentando ambos preciséo e exatidao
adequadas. Apesar disso, 0 método da digestdo em forno de micro-ondas apresentou a vantagem de requerer
menor tempo de preparo das amostras (1 h).
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