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I. APRESENTAÇÃO 
Manual de procedimentos operacionais, refere ao equipamento DTG – 60/60H 

(Termogravemetria-análises Simultanêas) do Institututo Superiro Politécnico de Tete 

(ISPT). 

Este manual descreve os procedimentos de manúseio do equipamento 

termogravimétrico da (Shimadzu DTG-60H), com vista a dar a nomeclatura o carvão 

mineral, sobre tudo a qualidade na aplicação indústrial. 
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II. FLUXOGRAMA 
 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

ANALISES TERMICAS 
DTG60

Análise Termogravimetrico TGA

Mudança de massa devido a
interação com atmosfera,
vaporização e decomposição
da materia mineral

Análise Termica Diferêncial DTG

*Processos quimicos, fisicos 
evolvendo variação de energia.
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1.  INTRODUÇÃO 
O Termogravimétrico é um equipamento laboratorial que tem a função de fazer análises 

simultanêa de minerais, tais como, teor de humidade, materia volatil, carbono fixo e por análise 

percentual calcula-se o teor de cinza pela quantidade total menos os seus teores. É um 

equipamento sensível e de muita precisão nos resultados das análises. 

No processo da preparação da amostra, deve se ter muita atenção no esquartejamento, porque 

este, que define a eficâcia e eficiência do resulatado. Para evitar colher maior teor de cinza ou 

maior percentagem do ccarbono, sendo assim os resultados não serão satisfatórios, para 

classificar a mesma amostra. 

O  manual  apresenta os procedimentos de funcionamento do equipamento, de modo a  

determinar as análises laboratóriais de carvão mineral, usando Termogravimetria de Análise 

Térmica e Diferecial ( Termobalança). (Fig.1 e 2). 

O equipamento é sensivel, por isso deve ter em conta o seu tempo de vida útil, durante  operação.  

 

 

 

 

 

 

 

            

Fig.1: Ilustra os componentes do equipamentos.        Fig.2: Ilustra as entradas dos acessorios.  
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O equipamento Termogravemetia ou Termobalança, permite determinar os componentes 

principais do carvão mineral e as suas proporções em peso, análises simultanêa de minerais 

(Análise Imediata), e a importância é relacionado com a qualidade do carvão mineral, e outras 

qualificações  do carvão mineral. É um equipamento sensível e de muita precisão nos resultados 

das análises. A seguir mostram-se os diferentes tipos de carvao, (veja fig.3, 4 e 5). 

        

   Fig.3: Carvão Lenhito.                  Fig.4: Carvão Hulha.              Fig.5: Carvão Antracito.   

1.1. Cuidados a ter com o Equipamento durante a operação 
1.1.1.  Antes de qualquer operação, observar todos os acessórios do equipamento se estão 

devidamente correctos e instalados, (veja Fig.2); 
1.1.2. O equipamento deve estar instalado num lugar fixo e seguro, isto é, uma vez instalado, 

não se deve mudar/mover, caso haver necessidade deve contactar a empresa Shimadzu, 

porque o equipamento é sensível); 

1.1.3. Evitar colocar o equipamento num lugar com altas vibrações, ou somente vibrações; 
1.1.4. Não colocar  perto de janela para evitar a entrada de vento e raios solares; 
1.1.5. Evitar colocar na direcção do vento do aparelho (ar-condicionado), o equipamento não 

permite entrada de ar, pode alterar os resultados das análises. 
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2. PREPARAÇÃO DA AMOSTRA DE CARVÃO MINERAL 

É a primeira etapa para o uso do equipamento, que consiste na fragmentação das amostras de 

modo a diminuir a sua granulometria para facilitar os processos subsequentes. 

2.1. Princípios de preparação da amostra 
2.1.1. Identificar a descrição/código da amostra (saco plástico) proveniente da mina. 

2.1.2. Colocar a amostra numa proveta, para medir a quantidade que se pretende triturar, que 

seja representativa, (veja Fig.6). 
2.1.3. Triturar a amostra manualmente, usando almofariz para obter a granulometria desejada, 

(veja Fig.7). 

                           

 Fig.6: Ilustra amostra num bequer.                   Fig.7: Amostra moida.  

2.1.4. Depois do processo de trituração, a amostra, deve ser guardada numa garrafa ou em sacos 

plásticos e codificar para a sua identificação. (veja Fig 8 e 9). 

                                    

Fig.8: Ilustra amostra em saco plastico.                 Fig.9: Ilustra amostra na garrafa e identificada. 
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2.2. Crivagem ou Peneiramento 

Os crivos, servem para separar as amostras após a trituração. Estes apresentam granulometrias 

diferentes  ̎+0,210μm e -210μm ̎ na qual usa se  ̎-210μm ̎ para as analises. Espaçamento de 

malhas 210μm e o crivo de 42mm e espaçamento de malhas 355μm e crivo de 38mm, (Veja Fig. 

10). 

                               
Fig.10: Ilustra diferentes crivos.                                               

2.3.  Quartilhamento 

O quartilhamento é o processo de divisão da amostra em partes iguais, que tem como objectivo, 

encontrar uma parte representativa da  ̎amostra ̎ que representa um todo do carvão recebido, para 

efectuar as análises. Segue-se abaixo os principios dos  procedimentos que devem ser seguidos: 

2.3.1. Tirar do processo de peneiramento, amostra retida no crivo 212µm, (veja Fig.11).  

 

 

 

 

 

Fig.11: Ilustra o processo de peneiramento. 
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2.3.2. A amostra retida no crivo 212µm, tirar toda e colocar por cima de um papel 𝑨𝟐 ou 𝑨𝟑 , 

(veja Fig.12). 

2.3.3. Junta toda amostra retirada do crivo, para o processo de homogeneização, onde permitira 

tirar uma parte da amostra, de modo a tornar representativa, formando um cone. (veja 

Fig.13).  

                             

 Fig.12: Ilustra papel 𝑨𝟐  para colocar amostra.      Fig.13: Ilustra a homogeinização da amostra. 

2.3.4. Levar um papel 𝑨𝟒 , dobrar quatro vezes e colocar por cima do cone formado  ̎amostra  ̎ e 

achatar, (veja fig.14). 

2.3.5. De seguida, dividir amostra em quatro (4) partes iguais, usando uma espátula ou papel 𝑨𝟒, dobrado, (veja Fig. 15 e 16).  

 
Fig.14: Ilustra o achatamento. Fig.15: Ilustra a divisão de amostra. Fig.16: Ilustra amostra 

em   .........................................                                    ...................................      quatro (4) partes 

iguais.           
 

  Manual de procedimentos operacional de Termogravemetria DTG-60/60H 
   

6 
 

 

 

2.3.6. Consoante o procedimento anterior (Fig. 15 e 16), dividir a amostra até que se 

encontre/obtenha uma quantidade significativa, (veja Fig. 17 e 18).  

                                  
   Fig.17: Ilustra a diagonal em partes iguais.       Fig. 18: Ilustra partes representativa da amostra 

  

2.3.7. Depois do processo de quartilhamento, a amostra que sobra, deve se guardar em 

saco/garrafa plástica e identificar. (veja Fig. 19 e 20). 

 

 

 

                    

 

   

Fig.19:  Ilustra reserva da mostra na garrafa.         Fig.20: Ilustra amostra reservada no plastico. 

2.4. Lavagem dos crivos 

2.4.1. Lavar os crivos com água da torneira, auxiliando–se  com um píncel fino e leve, para não 

danificar as aberturas (veja Fig.21). 

2.4.2.  Em seguida embalar/guardar o almofariz, significa impedir a entrada do material 

adicional e colocar no forno quente para limpar a sujeira. (veja Fig.22).  
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    Fig.21: Ilustra a limpeza dos crivos com píncel.             Fig.22: Ilustra almofaíz limpo.  
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3. ANÁLISE  DE  AMOSTRA DE CARVÃO MINERAL 

O equipamento DTG-60/60H é de alta precisão nos resultados, para o carvão mineral e outros 

minerais. 

3.1. Análise Imediata do Carvão Mineral 

Esta análise consiste em determinar o teor de Humidade, Material Volátil, Carbono Fixo e Cinza, 

usando o equipamento DTG-60/60H, (Simultâneos DTA-TGA Shimadzu). Para analisar, devem 

ser seguidos os seguintes procedimentos: 

3.2. Procedimentos 

3.2.1. Moer/pulverizar usando almofariz 

3.2.1.1. Levar amostra representativa com a granulometria [−210 μm], moer/pulverizar usando 

almofariz/pulverizador até atingir a granulométria fina ou em forma de pó, (veja Fig.23). 

 

 

 

 

 

 

  

 

Fig. 23: Ilustra processo de trituração/moagem com um almofariz. 
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3.2.2. Caderno de controlo diário (análises) laboratoriais 

Verificar o caderno de controlo diário, permite obter informações das análises efectuadas 

anteriormente, em relação a amostra referencial/standar usada bem como outros materiais 

utilizados. Este caderno é importante porque a amostra referencial ou Standard (Alumina-𝐴𝑙 0 ), 

utilizada num ensaio anterior, pode-se utilizar para vários ensaios, basta controlar o seu peso, 

visto que, o standard é um material inorgânico não entra em decomposição em temperaturas 

elevadas. (veja Tab.1). 

3.2.2.1. Exemplo de preenchimento no Caderno de registo e controle diário 

 

Tab. 1:  Exemplo de Modelos caderno de registo. 

 

 

 

 

 

Data 
 

Usuário 
Cadinho 

de 

referência 

Cadinho 

da 

amostra 

Condições 

de 

Análise 

Pressão 

de 

gás 

 

Limpeza 
 

Comentário 

06.12.2016 Banda/Cossa Patina Patina 900 O2 

N2 

2 
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3.3. Tipos de Cadinhos usados 

O equipamento utiliza três tipos de cadinhos, dependendo da temperatura e do tipo de material 

por analisar. ( veja fig. 24,25 e 26). 

Fig.24: Cadinhos alumínio       Fig.25: Cadinhos Platina             Fig.26: Cadinhos Cerâmica.      

3.3.1. Cadinho de Alumínio, que suporta até a temperatura de 600°C.       

3.3.2. Cadinho de Platina, que suporta até a temperatura de 1000°c á 1500°C. 

3.3.3. Cadinho de Cerâmica, que suporta até a temperatura de 1500°C 

3.3.3.1. Caso pretender analisar um material metálico, não se deve usar cadinhos de platina, para 

evitar reacções, surgindo assim uma liga de platina. Neste caso deve-se usar cadinhos de 

Cerâmica. 

3.3.3.2. Caso pretender analisar amostra alcalina por exemplo, Sódio (Na) e Potássio (Ka) 

reagem com cadinhos de cerâmica, dai que deve se usar cadinhos de platina. 

 

3.4. Botijas/Bujão de gás ( 𝑵𝟐 e O2 ) - reagentes 

3.4.1. Cuidados a ter em conta no uso de Botijas de gás 

Antes do processo de análise, deve-se ter em conta os procedimentos para o uso dos reagentes: 

3.4.1.1. Deve  ter cuidado com as botijas, porque são gases inflamáveis; 

3.4.1.2. As botijas utilizadas neste caso são de - N2 (Nitrogénio) e O2 (Oxigénio), (veja Fig.27). 
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Fig. 27: Ilustra Botijas de gás ( 𝑵𝟐 e O2 )  e seus componentes. 

 

3.4.2. Procedimentos para uso de Botijas/Bujão de gás 

3.4.2.1. Verificar se existe gás nas duas garrafas de  ( 𝑵𝟐 e O2 )   

3.4.2.2. Verificar se existe fuga/saida de gás, nos conectores dos manómetro e FC-60A (Purge 

Out, Purge1, Purge2), (veja Fig.27). 

Quando todo o controle de gás, estiver devidamente correcto e pronto para ser usados, deve 

considerar as seguintes etapas: 

3.4.2.3. Como abrir a botija/bujão do gás  ((1) - N2)? basta abrir a válvula (1) principal, girar  no 

sentindo anti-horário /e no sentido horário para fechar; 

3.4.2.4. Abrir válvula (2) secundária, que possibilita o gás (N2) fluir para o equipamento; 

3.4.2.5. Controlar o fluxo do gás Nitrogénio (N2), gira a maçaneta no sentindo horário até atingir 

o ponto de  0,3Mpa; 

3.4.2.6. Como abrir a botija do reagente ((2) - O2)? basta abrir a válvula (1)  principal girar no 

sentindo anti-horário/ e no sentido horário é para fechar. 
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Os procedimentos indicados nos pontos (3.4.2.3 e 3.4.2.4, 3.4.2.5), para o controle de fluxo de 

((1) - N2),  usa-se os mesmo príncipio para controle de fluxo ((2) - O2). 

3.5. Balança Digital 

É um equipamento que tem como objectivo, pesar as amostras antes de serem analisadas, e para 

o seu funcionamento é preciso seguir as instruções estabelecidas, nomeadamente: 

3.5.1. Ligar/desligar a balança usando os teclados ON/OFF, (veja Fig.28). 

3.5.2. Apertar no botão Cal para calibrar a balança, (veja Fig. 29) 

3.5.2.1. Para calibrar, usa-se dois reguladores, que se encontra nas extremidade da base da 

balança, rodar até que a bolha esteja centralizada e o peso atinja 0.0000g.  (veja fig. 29). 

            

  Fig. 28: Ilustra o painel de ON/OFF.    Fig.29: Indica Cal para calibrar a balança 0,0000mg 

  

3.6. Pesagem amostra  

3.6.1. Primeiro deve apertar o botão Tarar ou Zerar com dedo indicador, (veja Fig.30). 
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Fig.30: Indica o botão Tarar/Zerar.                            

3.6.2. Colocar por cima da balança, papel filter (papel de filtro), dobrada em quatro pontas, 

depois, deve tarar novamente a balança, (veja Fig.30).                                                                         

3.6.3. Colocar o cadinho vazio, (veja Fig.30) 

3.6.4. Deve Tarar apois de colocar o cadinho,  para colocar amostra Standard (Alumina-𝐴𝑙 0 ). 

3.6.5. De  seguida colocar a amostra por análisar (carvão mineral ou outro mineral/ ou outro 

tipo de material), seguindo o mesmo procedimento anterior. 

NB. Os cadinhos devem ser idênticos, em termos de desempenho, massa ou peso.  

3.7. Ligar todos equipamentos (Fonte eléctrica/corrente eléctrica)  

3.7.1. Ligar FC-60A - Controlador do fluxo de gás,  ( veja Fig. 31 e 32 ). 

                                   

Fig.31: Indica power/of de controlador (gás)      Fig.32: Ilustra aparte frontal do FC-60A                                       
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3.7.2. Ligar  DTG-60 (Termo Balança) usando o botão ON/OF. (veja Fig. 33 e 34 ). 

           

 Fig.33: Indica ON do DTG-60H                          Fig.34: Ilustra aparte frontal do DTG60 

3.7.3. Ligar TA-60WS (thermal analyzer) usando botão, ON/OF, (veja Fig. 35). 

              

Fig.35: Indica o Power ON/OF                             Fig.36: Ilustra a parte frontal do TA-60WS. 

3.7.4. Ligar CPU – Master (estabilizador de corrente), (veja Fig.37). 

3.7.5. Ligar o computador (veja Fig.37)       

3.7.6. Ligar a Impressora  (veja Fig.37).       
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Fig.37: Indica os equipamentos que interligam com o DTG60 (Termo balança). 

3.8.  Procedimentos param operacionalização do Termogravimétrico (Termo Balança) 

Antes de por em funcionamento o equipamento, deve  ter em conta os procedimentos seguintes: 

3.8.1. Abrir o forno do  equipamento (Termogravimétrico), usando o botão OPEN/CLOSE 

(veja Fig.38 e 39 ).       

                     

Fig.38: Indica o botão OPEN/CLOSE                       Fig.39: Indica o Forno aberto (Open).                                

OPEN/CLOSE 

3.8.2. Verificar se existe cadinhos dentro do equipamento do ensaio anterior. 
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3.8.3. Tocar nos cadinhos usando a pinça, caso não estejam colados sobre a base do termopar, 

retirar para fora do equipamento, para a devida limpeza com vista á analisar nova amostra. 

(veja Fg.40 e 41).       

                           
Fig.40:  Indica a retirada dos cadinhos.              Fig.41:  Indica amostra nos termopar pronta para 

                                                                                      ser analisada. 

3.8.4. Ao levar cadinhos com amostras por analisar para os suportes (Termopar), deve evitar 

colocá-los, realizando um movimento de cima para baixo com as mãos. Para evitar acção 

de força, faça uma aproximação possível aos suportes e solte os cadinhos (abra a pinça) e 

o cadinho fixa-se nos termopares. 

N.B. Use o braço esquerdo, para equilibrar a mão que assegura o cadinho com amostra. (veja Fig. 

40).       

3.8.5. Colocar amostra referencial (Alumina-𝐴𝑙 0 ), Do lado esquerdo do termopar, com o peso 

de (5−10𝑚 ), (veja Fig. 41). 

3.8.6. Depois deve colocar  no lado direito o cadinho vázio, em seguida clique no botão CLOSE 

para fechar o equipamento. 

3.8.7. Abrir o Software TA60WS no computador, para anular o peso de TGA e DTA, (veja 

Fig.46). 

3.8.8. Ir para o Detector, (veja Fig.43). 

3.8.9. Clicar, Auto-zerar TGA, (veja Fig.44). 
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3.8.10.  Clicar, Auto-zerar DTA, (veja Fig.45). 

 

Fig. 43: Indica o Detector, a função auto-zerar [𝑇𝐺𝐴 − 129.71𝑚𝑔 𝑒 𝐷𝑇𝐴 − 1.51𝜇𝜈] .            

  

Fig.44: Indica a função Auto-zerar TGA.                  Fig.45: Indica a função Auto-zerar DTA. 
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3.8.11. Depois do processo de Auto-zerar/anular o peso dos títulos: TGA e DTA, deve verificar  

se na barra de funções indicada na Fig. abaixo, aparece a confirmar, [𝑻𝑮𝑨 −𝟎. 𝟎𝟎𝒎𝒈 𝒆 𝑫𝑻𝑨 − 𝟎. 𝟎𝟎𝝁𝝂], (veja Fig.46). 

 

Fig.46: Indica os títulos [𝑇𝐺𝐴 − 0.00𝑚𝑔 𝑒 𝐷𝑇𝐴 − 0.00𝜇𝜈], auto-zerados. 

3.8.12. Tirar o cadinho vazio do forno; 

3.8.13. Medir amostra carvão mineral na balança, usando a mesma quantidade da referencial-

Alumina-𝐴𝑙 0 , (veja Fig.41). 

3.8.14. Voltar novamente á colocar o cadinho de amostra carvão mineral, dentro do equipamento 

usando os princípios do  ponto ( 3.8.4-pag.16).  

 

3.9. Como operacionalizar no Computador 
3.9.1. Abrir o Software TA60WS, para definir os parâmetros de medições, (veja Fig.47). 
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3.9.2. Clicar na barra de medições (Mesure), (veja Fig.48). 

  
Fig.47: Indica o Sofware TA60WS.                 Fig.48: Indica a barra de medições (Massure). 

3.9.3. Clicar no parâmetro de medições (Parameter Mesure), (veja Fig.49). 

3.9.4. Preencher o quadro de acordo com as condições de análise, (veja Fig.50).  

3.9.5. Clicar Ok, (veja Fig.50).        

Fig.49: Indica as definições das medições.           Fig.50: Indica as  medições definidos. 

3.9.6. Clicar em preview (veja Fig.50) para ver o comportamento do gráfico de temperatura 

como irá sair no fim do processo, atende-se que, a temperatura ( ̊C) e atmosfera (𝑵𝟐 e 

O2), são variáveis principais para a análise concluir com eficácia, (veja Fig.51).       
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Fig.52: Indica o preview - comportamento do gráfico de temperatura (cor verde). 

3.9.7. Clicar Ok, (veja Fig.52).    

3.9.8. Em seguida abrirá uma janela para, observações e guardar a análise, (veja Fig.53).    

3.9.9. Clicar no brower para escolher a pasta onde vai Salvar/guardar a análise, (veja Fig.53).    

 

Fig.53: Indica como gravar o resultado da análise.                    

3.9.10. Em seguida Clicar Start na janela aberta, para confirmar as definições, (veja Fig.54).    
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3.9.11. Clicar no canto superior do lado esquerdo, para iniciar análise, (veja Fig.54).  

 

Fig.54: Indica o Start na janela aberta, para iniciar análise.               

3.9.12. Depois clicar start, a tela muda de cor azul para vermelha, em seguida esperar pelo 

tempo estabelecido para o término da análise, aproximadamente quatro horas e meia - 

4h:30mintos, (veja Fig.55).    

3.9.13. Clicar Stop, caso haver necessidade de interromper o processo em curso, (veja Fig.55).    

  
Fig.55: Indica o início de análise. 
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3.9.14. Depois do ensaio término a tela muda de cor vermelha para azul, (veja Fig.56).       

 
Fig.56: Cor azul indica o fim de análise. 

Procedimento para Obtenção dos Resultados ( Componentes Principais) 
 

3.9.15. Abrir o Software TA-60 (Thermal Analysis), (veja Fig.57).             

3.9.16. Clicar File, (veja Fig. 58).                          

3.9.17. Clicar Open.  

        

Fig. 57: Indica (Thermal Analysis).                    Fig. 58: Indica o File para localizar o resultado. 
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3.9.18. Em seguida, procurar a pasta (pag.20 - Fig.53), onde esta guardado o resultado (veja 

Fig.59). 

3.9.19. Localizado o resultado, clicar Open, (veja Fig.59). 

 

Fig. 59: Indica como encontrar o resultado após o término da análise. 

3.9.20. Clicar na linha onde inicia o gráfico TGA, (veja a Fig.60). 

3.9.21.  Depois vai a barra de ferramentas clicar Analysis, (veja a Fig.60). 

 
   Fig. 60: Indica a forma para obter os teores. 
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3.9.22. Clicar onde inicia a perca do peso, inerente o teor de Humidade, é observado, a partir da 

temperatura ambiente (25 °C) até no limite onde o gráfico de temperatura, atinge os 

(107∓ 10°C, sob fluxo de gás Nitrogénio - 𝑁 ). Nesse momento o teor de humidade, fica 

totalmente determinada ou analisado, (veja Fig.61). 

 
Fig.61: Indica o teor de humidade analisado. 

 
3.9.23. Clicar onde inicia a perca do peso, inerente o teor de Material Volátil, é observado até 

no limite onde o gráfico de temperatura, atinge os (110 - 900 °C, sob fluxo de gás 

Nitrogénio - 𝑁 ). Nesse momento o teor de Material Volátil, fica totalmente determinada 

ou analisado, (veja Fig. 62). 

 
Fig.62: Indica o teor de material volátil analisado. 
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3.10.10. Clicar onde inicia a perca do peso inerente a perda total, é observado a partir massa 

inicial até no limite onde o gráfico de temperatura atinge os (900 °C, sob os dois fluxo de gás). 

Fazendo isto, será conhecida perda total de material carbonosa (veja Fig.63). 

Fig.63: Indica a perca do peso total. 

 

3.10.11. Seguindo os procedimentos dos pontos (3.10.6-fig.60, 3.10.8-fig.61, 3.10.9-fig.62 e 

3.10.10-fig.63), na tela do gráfico TGA aparece, a perca do peso total da amostra em [𝒎𝒈 𝑒 𝑒𝑚 𝒑𝒆𝒓𝒄𝒆𝒏𝒕𝒂𝒈𝒆𝒎], (veja Fig.64). 

 
Fig.64: Indica os teores de humidade, voláteis e carbono fixo analisado. 
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3.10.12. Obtenção o teor de cinza 𝐸𝑥𝑒𝑚𝑝𝑙𝑜 : Carvão=100%  Amostra colocada no cadinho 

  𝐸𝑥𝑒𝑚𝑝𝑙𝑜  :       Cinza = 100 - (Perda Total) 𝐸𝑥𝑒𝑚𝑝𝑙𝑜 :   Carbono Fixo [𝑪𝑭] = 100 – (Humidade + Mterial Volatil + Cinza)% 

3.11. Transformação dos resultados obtidos para código de ASCCII. 
O código ASCII (American Standard Code for Information Interchange) é usada pela maior parte 

da indústria de computadores para a troca de informações.  

O conceito acima definido, ajuda a produzir vários gráficos de TGA, para permitir observações 

entre correlações de dados analisados, seguindo os princípio: 

3.11.1. Abrir software TA-60WS, (veja Fig.65). 

3.11.1.1. Clicar File, logo irá abrir uma janela para transformar os dados, para o código de 

ASCCII (Este programa facilita a importar os dados para o Microsoft-Excel), (veja 

Fig.66).  

                           
Fig.65: Indica o software TA60WS.                  Fig.66: Indica o ASCII conversion (Converção).    
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3.11.1.2. No canto superior direito, clicar converter o resultado, (veja Fig.67).  

3.11.1.3. Depois de converter, aparecerá uma janela para confirmar a conversão. 

  

Fig.67: Indica a função de converção. 

3.11.1.4. De seguida, poderá abrir uma janela, onde vem escrito concluindo a conversão Finish 

conversion, (veja Fig.68). 

3.11.1.5. Clicar ok para terminar a conversão, (veja Fig.68).  

 

Fig.68: Indica os dados /resultado de análises convertidos, finish conversion.  
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3.12. Transportar os dados convertidos no código ASCII – Para Microsoft Excel      
3.12.1. Clicar na difinição my computer, localizar a função Microsoft Excel, (veja Fig.69). 

3.12.2. Abrir o Microsoft Excel, (veja Fig.70).  

      

Fig.69: Indica my computer localizado.                 Fig.70: Indica como abrir o microsoft Excel.  

3.12.3. Clicar  Open para abrir o Microsoft Excel, (veja Fig.71). 

 

Fig.71: Indica o microsoft Excel aberto.          
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3.12.4. Clicar na função Data, na barra de ferramentas, na parte superior de cima no microsoft 

excel, (veja Fig.72).    

3.12.5. Clicar em  From text, para importar os dados do arquivo guardado, consultar o ponto 

(3.11.1.3 -pag.27), (veja Fig.73). 

                                              

 Fig.72: Indica a função Data.                                  Fig.73:  Indica from text import. 

3.12.6. Clicar na pasta, na qual foi arquivado/guardado os dados da análise e Importar (Import), 

(veja Fig.74). 

Fig.74: Indica a localização dos dados e import.                                                  
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3.12.7. Clicar na função import, abrirá uma janela, wizard Step 1 of 3 (Delimited), (veja Fig.75). 

3.12.8.  Clicar/assinalar em Delimited, (veja Fig.75). 

3.12.9. Clicar Next, (veja Fig.75). 

Fig.75: Indica a janela Wizard Step 1 of 3 (Delimited). 

3.12.10. Em seguida, preencher a tabela abaixo, (veja Fig.76 e 77). 

3.12.11. Clicar Next, (veja Fig.77). 

                   
Fig.76: Indica Tab x  e Space x  .                                 Fig.77: Indica Tab x  e Space x 
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3.12.12. Clicar Geral, (veja Fig.78). 

3.12.13. Clicar Finish, (veja Fig.78). 

  
Fig.78:  Indica, a função Geral e em seguida clicar  em Finish. 

3.12.14. Em seguida, clicar Ok, (veja Fig.79). 

 

Fig.79:  Indica, a função ok. 
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3.12.15. Feito estes procedimentos, nota–se que, toda imformação dos dados/resultados 

convertidos, inerentes a amostra (carvão mineral) analisado, constará na pagina Microsoft Excel, 
(veja Fig.80).   

  

Fig.80: Ilustra todos dados/resultados convertidos no codigo ASCII – Excel. 

3.12.16. Indica os dados convertidos: Tempo [𝒎𝒊𝒏], Temperatura [°𝑪],  TGA [𝒎𝒈], e DTA [𝝁𝒎], (veja Fig.81). 

Fig.81: Ilustra Tempo [min], Temperatura [°C],  TGA [mg], e DTA [μm] − Convertidos. 
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3.13. Construção de Diagrama - gráficos (Análise de Temperatura Diferencial e Analise 

Termo gravimétrico) 
Este processo permite esboçar diagramas Tempo [𝒎𝒊𝒏], Temperatura [°𝑪], TGA [𝒎𝒈], e DTA [𝝁𝒎], seguindo os princípios abaixo mencionados: 

3.13.1. Seleccionar os títulos: Tempo [𝒎𝒊𝒏], Temperatura [°𝑪], TGA [𝒎𝒈], e DTA [𝝁𝒎], (veja 

Fig.82). 

 
Fig.82: Ilustra títulos-Tempo [𝒎𝒊𝒏], Temperatura [°𝑪], TGA [𝒎𝒈], e DTA [𝝁𝒎], selecionados. 
 

3.13.2. Clicar a direita do teclado ( rato/mouse), Cortar os títulos mencionados no ponto 

(3.13.1), (veja Fig.83). 

 

3.13.3. Clicar em Colar/Paste, para cima do lado directo na primeira linha da coluna do Excel, 

(veja Fig.83). 
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Fig.83:  Indica os títulos cortados e colados/paste -Tempo [𝐦𝐢𝐧], Temperatura [°𝐂], TGA [𝐦𝐠], 
e DTA [𝛍𝐦]. 
3.13.4. Clicar nova coluna a direita, para permitir os próximos passos subsequentes, (veja, 

Fig.84). 

 

Fig.84:  Indica nova coluna a direita criada.  
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3.13.5. Dividir o peso de TGA[𝒎𝒈] , em função de cada unidade de tempo e temperatura pelo 

peso inicial da amostra (amostra colocada no cadinho, antes do início da análise e 

multiplicar por cem por cento 100%), (veja o exemplo e a  Fig.85). 𝑬𝒙𝒆𝒎𝒑𝒍𝒐       =M3/5.0mg*100% 

 

Fig.85:  Indica a formula para obter o peso de TGA (%).  

3.13.6. O procedimento anterior, permite determinar o TGA[%], para todos pontos, usando a 

mesma lógica do exemplo anterior, (veja o exemplo e a  Fig.86). 

 

Fig.86:  Indica a coluna TGA [%] determinado em todos os pontos. 
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3.13.7. Criar nova coluna a direita, da coluna TGA [%] conhecida , para determinar DTA [µ𝐯/𝐦𝐢𝐧], (veja, Fig.87).  

 

Fig.87:  Indica nova coluna criada a direita para DTA [µ𝒗/𝒎𝒊𝒏]. 
3.13.8. Se o peso de tempo [𝐬] em DTA [µ𝒗/𝒎𝒊𝒏] for  5mg ou 10mg, dividir pelo peso inicial 

da amostra TGA [𝒎𝒈], (veja Fig.88). 𝑬𝒙𝒆𝒎𝒑𝒍𝒐       =L3/5.0mg 

Fig.88:  Indica a coluna a direita, para  determinar DTA [µ𝒗/𝒎𝒊𝒏]. 
3.13.9. Feito o procedimento anterior, nota –se a perca do peso do TGA [%],  em função DTA [µ𝒗/𝒎𝒊𝒏],  por cada 1mg do peso inicial, (veja Fig.89). 
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Fig.89:  Indica a coluna DTA [µ𝒗/𝒎𝒊𝒏] determinada. 

Nota: A Fig.90, indica  os títulos  de TGA [%] e DTA [µ𝑣/𝑚𝑖𝑛] determinados. 

Fig.90:  Indica a coluna de TGA [%] e DTA [µ𝒗/𝒎𝒊𝒏] determinadas. 
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3.14. Procedimentos para construção do Diagrama  Tempo [𝒔] e Temperatura [º𝐂] 
3.14.1. Selecionar, coluna de Tempo [𝒔𝒆𝒄] e Temperatura [º𝐂], (veja Fig.91). 

 

Fig.91:  Indica a coluna de Tempo [𝐬𝐞𝐜] e Temperatura [º𝐂] selecionados. 

3.14.2. Clicar   Insert (inserir),  (veja Fig. 92). 

         

Fig.92:  Indica a função , Insert (inserir). 
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3.14.3. Clicar Scatter (dispersão), escolher o tipo de gráfico da autoria do operador (straight 
lines), (veja Fig.93). 

 

Fig.93: Indica o Scatter, para esboçar/escolha do gráfico. 

3.14.4. Feito a escolha do Scatter, aparecerá, o Diagrama de Tempo [𝒔𝒆𝒄] e Temperatura[º𝐂], 
(veja a Fig.94). 

Fig.94: Indica o Diagrama de Tempo [𝐬𝐞𝐜] e Temperatura[º𝐂] esboçado graficamente. 
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3.14.5. Em seguida Selecionar os seguintes  titulos: Tempo[𝒔𝒆𝒄], TGA [%] e DTA [µ𝒗/𝒎𝒊𝒏],  
(veja Fig.95). 

Fig.95: Indica o Diagrama de Tempo [𝒔𝒆𝒄] e TGA [%] e DTA [µ𝒗/𝒎𝒊𝒏], selecionados. 

3.14.6. Clicar Scatter (dispersão), escolher o tipo de gráfico da autoria do operador (straight 

lines), usar mesmos prícipios do ponto (3.14.2-Fig.92, 3.14.3-Fig.93), para esboçar o diagrama, 

(veja Fig.96). 

Fig.96: Indica os títulos de Tempo [𝒔𝒆𝒄] e TGA [%] e DTA [µ𝒗/𝒎𝒊𝒏]. 
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 3.14.7. Selecionar a curva de DTA [µ𝒗/𝒎𝒊𝒏], (veja Fig.97). 

Fig.97: Indica curva de DTA [µ𝐯/𝐦𝐢𝐧](cor vermelha) , selecionada. 

3.14.8. Clicar a direita do teclado (rato/mouse) Format Data Series, (veja Fig.98). 

 

Fig.98: Indica format Data Series  DTA [µ𝐯/𝐦𝐢𝐧]. 
 

  Manual de procedimentos operacional de Termogravemetria DTG-60/60H 
   

42 
 

3.14.9. Clicar no eixo secundário, (veja Fig.99).  

3.14.10. Clicar Close, (veja Fig.99). 

 

Fig. 99: Indica o eixo secundário selecionado de DTA [µ𝐯/𝐦𝐢𝐧]. 
3.14.11. Selecionar a curva de TGA [%], (veja a Fig.100). 

 

Fig.100: Indica a curva de TGA [%](𝑐𝑜𝑟 𝑎𝑧𝑢𝑙) , selecionada. 
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3.14.12. Clicar a direita do teclado (rato/mouse) Format Data Series, (veja Fig.101). 

 

Fig.101: Indica Format Data Series de TGA [%]. 
3.14.13. Clicar no eixo secundario, (veja Fig.102).  

3.14.14. Clicar Close, (veja a Fig.102). 

Fig.102: Indica o eixo secundário selecionado e close. 
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13.14.15. Feito os critério acima definido, é possível notar dois (2) diagramas de: [Tempo (𝐦𝐢𝐧) 𝑒 𝑇𝑒𝑚𝑝𝑒𝑟𝑎𝑡𝑢𝑟𝑎 (°𝑪)]  e  𝑇𝐺𝐴(%) e 𝐷𝑇𝐴  µ 𝑽𝑴𝑰𝑵  ,  isto, facilita a 

interpretação dos gráficos, (veja Fig.103). 

3.14.16. Deve igualar a escala para os dois (2) diagramas, de cima e de baixo, como ilustra a 

Fig.103.   

 

Fig.103: Indica dois (2) diagramas de: [𝑻𝒆𝒎𝒑𝒐 (𝐦𝐢𝐧) 𝑒 𝑻𝒆𝒎𝒑𝒆𝒓𝒂𝒕𝒖𝒓𝒂 (°𝑪)]  e  𝑻𝑮𝑨(%) 𝒆 𝑫𝑻𝑨  µ 𝑽𝑴𝑰𝑵  . 
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4. LIMPEZA DOS EQUIPAMENTOS 

4.1. Procedimentos de Limpeza dos cadinhos e Arrumação  

        Tipo de Sujeira                        Modo de Limpeza 

 
 

Sujeira leve 

  Limpar com papel Kimwiper (papel 

higiénico apropriado para os cadinhos, 

(veja Fig.107). 

  

 
Sujeira consistente 

  Limpar com papel humedecido (Waper 

paper) usando acetona ou Álcool Etílico 

(veja Fig.108). 

( Sujeira orgânica)   Queimar os cadinhos no forno eléctrico, 

com a temperatura acima de 800°C. 

  
  

 
(Sujeira inorgânica) 

  

  Colocar o cadinho numa solução de 

ácido clorídrico com água, após fervido, 

deixa arrefecer por 5min. (veja Fig.109). 

  Retirar o recipiente e começa com o 

processo de lavagem com água da 

torneira, depois de estar limpo, são 

colocados na água destilada e por fim 

colocar no secador numa temperatura de 

90°C (veja Fig.110). 

Tab.2: Ilustra a Limpeza dos cadinhos. 
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Fig.107: Ilustra o papel Kimwiper de limpeza Fig.108: Ilustra o papel humedecido com Acetona.    

                  
Fig.109: Ilustra a queima dos cadinhos forno            Fig.110: Ilustra os cadinhos aquecido á     ...         

eléctrico.                                                                              temperatura de 800°C.    

4.2. Limpeza dos Crivos, Aspirador, Mesa/Balcão e Equipamento DTG-60/60H 

Para garantir a limpeza e higiene do laboratório, dos materiais e equipamentos utilizados, deve 

seguir os seguintes procedimentos: 

4.2.1. Limpeza dos crivos 

4.2.1.1. Lavar os crivos com água corrente (da torneira), auxiliando-se com um pincel fino e leve 

para não danificar as aberturas dos crivos, (veja Fig. 111). 
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4.2.1.2. Depois da lavagem, deixar secar a temperatura ambiente. Não deixar secar em fornos ou 

em temperaturas elevadas, porque pode provocar a oxidação e danificar as 

malhas/aberturas dos crivos, (veja Fig.112). 

         

Fig.111: Indica a limpeza dos crivos            Fig.112: Indica a secagem dos crivos (°t. ambiente).. 

Auxiliando-se com um pincel fino e leve. 

4.2.2. Limpeza com Aspirador 

É um equipamento importante, utilizado para limpeza do laboratório. Serve para sugar o pó de 

amostra, que fica espalhado e entalado na sala de preparação da amostra, (veja Fig.113). 

 

 

 

 

 

 

 

Fig.113: Ilustra o Aspirador de pó de amostra. 
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4.2.3. Mesa ou balcão 

É o lugar na qual posiciona-se o almofariz/pulverizador/esquartejamento, em processo da 

redução da amostra para ser analisado com eficácia e eficiência. 

4.2.3.1. Deve limpar a mesa ou balcão usado, durante a preparação/redução da amostras, (veja 

Fig.114). 

 

Fig.114: Ilustra a mesa/ balcão usada na preparação. 

4.2.4. Limpeza do Equipamento DTG-60/60H 

4.2.4.1. Antes de iniciar a limpeza, retirar os cadinhos para fora do forno, (veja Fig.40). 

4.2.4.2. Abrir o Software TA60W, (veja Fig. 115) 

4.2.4.3.  Clicar no Detector, (veja Fig. 116) 

     

Fig.115: Indica Software TA60W.                    Fig.116: Indica a função Dectetor. 
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4.2.4.4. Clicar no Cleaning run, (veja Fig. 117) 

4.2.4.5. Configurar parâmetros/condições de limpeza, (veja Fig. 118 e 120). 

          

Fig.117: Indica a função Cleaning run.          Fig.118: Indica janela aberta, para configurações.         

4.2.4.6. Configurar parâmetros/condições de limpeza, temperatura, tempo constante e atmosfera  

(veja Fig. 120). 

4.2.4.7. Clicar Star para dar inicio, (veja Fig. 120).  

 

Fig.117: Indica função Start, para dar inicio cleaning run.           
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5. CLASSIFICAÇÃO LABORATORIAL DO CARVÃO MINERAL 

5.1. A classificação Laboratorial, permite conhecer a qualidade do carvão mineral. 

5.1.2. Conhecer o tipo de Carvão mineral 

Diz respeito, em relação as etapas de formação geológica ou ainda a maturidade geológica 

deseguinada de carbonificarão, visto que os carvões são diferenciados pelo teor de carbono. 

Assim sendo podem ser:  

1. Turfa 50 – 60% de Carbono. 

2. Lenhito 60 – 76% de carbono. 

3. Hulha-Sob-betuminoso 80-90% de carbono. 

4. Hulha –Betuminoso 90 -95% de carbono.  

5. Antracito 90 – 95% de carbono. 

5.1.3. Taxa de Combustível 

A Taxa de Combustível é uma substância, fonte de energia que é produzida apartir do processo 

de decomposição da materia orgânica do carvão mineral, durante a descarbonatação dos 

carbonos, que servem para alimentar a combustão. É determinada pela seguinte expresão: 

Taxa de proporção de combustivel = 𝒄𝒂𝒓𝒃𝒐𝒏𝒐 𝒇𝒊𝒙𝒐𝒎𝒂𝒕𝒆𝒓𝒊𝒂𝒍 𝒗𝒐𝒍𝒂𝒕𝒊𝒍.  Quanto maior for o número, maior será o 

alto  grau de carbonização, (veja a tabela de padrão JAPONÊS - JIS M1002) 

5.1.4. Poder calorífico 

Um carvão mineral é constituído, sobretudo de hidrogénio e carbono, tendo o hidrogénio o poder 

calorífico de “28700Kcal/kg” enquanto o “carbono é de 8140Kcal/kg. 

É determinada pela seguinte expressão:  
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Poder calorífico (dry ash free) =  𝒑𝒐𝒅𝒆𝒓 𝒄𝒂𝒍𝒐𝒓𝒊𝒇𝒊𝒄𝒐(𝟏𝟎𝟎 𝒕𝒂𝒙𝒂 𝒅𝒆 𝒄𝒐𝒓𝒓𝒆çã𝒐 𝒅𝒆 𝒄𝒊𝒏𝒛𝒂∗𝒄𝒊𝒏𝒛𝒂 𝒉𝒖𝒎𝒊𝒅𝒂) *100. Quanto mais 

rico em hidrogénio o carvão mineral, maior será o seu poder calorífico. 

5.1.5.  Propriedades Caking (Caking property) 

Quando o carvão mineral entra no estado de temperaturas altas, amolece e derrete, depois de 

fluir a dilatação, torna-se a solidificar novamente. O carvão que tem esta natureza é chamado de 

carvão caking. 

6. CÁLCULO DE DADOS DE ANÁLISES QUÍMICAS NAS DIFERENTES BASES  

6.1. Proximate Analysis of coal [%, 𝑨𝒔 − 𝑹𝒆𝒄𝒆𝒊𝒗𝒆𝒅] 
* [% 𝑀𝑜𝑖𝑠𝑡𝑢𝑟𝑒, 𝑉𝑜𝑙𝑎𝑡𝑖𝑙𝑒 𝑀𝑎𝑡𝑡𝑒𝑟, 𝐹𝑖𝑥𝑒𝑑 𝐶𝑎𝑟𝑏𝑜𝑛 𝑒 𝐴𝑠ℎ]. 
6.2.  Para calcular na base [% 𝐝𝐫𝐲 𝐜𝐨𝐚𝐥 𝐛𝐚𝐬𝐢𝐬] assume-se que o carvão está livre de humidade. 

X (s) = 𝟏𝟎𝟎 ∗ 𝑿 (𝑺)𝟏𝟎𝟎 𝑯𝟐𝟎 (𝒔) 
a) % MV (s) = 100 ∗    ( )        ( ) 
b) 𝐶𝑖𝑛𝑧𝑎/𝐴𝑠ℎ(𝑠) = 100 ∗     ( )        ( ) 
c) 𝐹𝑖𝑥𝑒𝑑 𝐶𝑎𝑟𝑏𝑜𝑛(𝑠) = 100 − 𝑀𝑣(𝑠) − 𝐴𝑠ℎ(𝑠) 

6.3. Para calcular na base sem cinza [% 𝐀𝐬𝐡 𝐟𝐫𝐞𝐞] assume-se que o carvão está livre de cinzas, 

considerando ter humidade. 

X(ash free) = 100 ∗   ( )      ( ), então fica: 

a) %𝐻20(𝑎𝑠ℎ 𝑓𝑟𝑒𝑒) = 100 ∗     ( )       ( ) 
b) %𝑀𝑉(𝑎𝑠ℎ 𝑓𝑟𝑒𝑒) = 100 ∗    ( )       ( ) 
c) %𝐹𝐶(𝑎𝑠ℎ 𝑓𝑟𝑒𝑒) = 100 − 𝑀𝑉(𝑎𝑠ℎ 𝑓𝑟𝑒𝑒) − 𝐴𝑠ℎ(𝑎𝑠ℎ 𝑓𝑟𝑒𝑒) 
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6.4. Para calcular na base seco, sem cinza sem [% 𝒅𝒓𝒚 𝒂𝒔𝒉, 𝒇𝒓𝒆𝒆],  assume-se que o carvão está 

livre de cinzas, considerando ter humidade. 

a) %𝑀𝑉(𝑑𝑟𝑦 𝑎𝑠ℎ, 𝑓𝑟𝑒𝑒) = 100 ∗    ( )  ( )   ( ) 
b) %𝐹𝐶(𝑑𝑟𝑦 𝑎𝑠ℎ, 𝑓𝑟𝑒𝑒) = 100 ∗    ( )  ( )   ( ) 𝑵𝒐𝒕𝒂: (𝑠) − 𝑐𝑜𝑛𝑠𝑖𝑑𝑒𝑟𝑎 − 𝑠𝑒 𝑐𝑎𝑟𝑣ã𝑜 𝑠𝑒𝑐𝑜. 

 

7. DETERMINAÇÃO DA QUALIDADE DE CARVÃO MINERAL 

São usados vários tipo de padrões/standar,  para determinar a qualidade de carvão mineral, os 

mais usados são: Padrão  Japonês (JIS M1002) e Padrão Americano (ASTM D388). 
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7.1. PADRÃO  JAPONÊS (JIS M1002) 
É aplicada para determinar o tipo de carvão, poder calorífico, taxa de combústivel e propriedades 

Caking. (veja a tabela.3). 

Tab. 3: Ilustra Padrão Japonês (JIS M1002) 

 

TIPOS DE CARVÃO Poder calorifico 
Pure coal substance basis

Taxa de 
combustivel 

Caking 
property 

Observ
ações 

Propriedades Classe kj/kg(kcal/kg) %  
 

ANTRACITO (A) 
A1          

             4≤ 
Não 

caking 
Coque 
natural 
aparece
atravêz  
rochas 

A2  
            - 

 
BETUMINOSO 

(B, C) 

B1 35.160Kj/kg    ≤ 
(8.400kcal/kg ≤  ) 1,5 ≤ Forte 

caking B2                           
˂1,5   (menor) 

 
C 

33.910kj/kg ≤ ~  <35.160kj/kg 
(8.100kcal/kg ≤  ~  <8.400kcal/kg) 

 
            -          

caking  

 
 

SUB-BETUMINOSO 
 
(D.E) 

     
 

D 
32.650kj/kg ≤  ~ < 
33.910kj/kg                                  
(7.800kcal ≤  ~   < 8.100 
kcal/kg) 

 
- 

Fraco 
caking 

 
E 

30.560 kj/kg ≤   ~    < 32.650 
kj/kg 
(7.300kcal/kg   ~      <7.800kcal/kg) 

 
              - 

Não 
caking 

 

 
ACASTANHADO 

 
 

(F) 

     
 

F1 
29.470kj/kg ≤  ~  < 30.560 

kj/kg 
(6.800 kcal/kg ≤~ <7.300kcal/kg) 

 
- 

 
 
Não 
caking 

 
F2 

24.280 kj/kg ≤  ~  <29.470  
(5.800 kcal/kg ≤  ~  <6.800  

 
- 
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7.2.  PADRÃO  AMERICANO  (ASTM D388) 
É aplicada para determinar o tipo de carvão, poder calorifico e para propriedades de Caking, 

(veja a Tabela.4). 

TIPO DE CARVÃO Carbono fixo Material 
volatil 

Poder calorifico Caking 
property 

Dry, ash free coal basis Com água
% % Btu/lb Mj/kg

 
ANTRACITO 

Meta-
antracito 

98≤                      ≤
2                       

   
Fraco 
caking Antracito 92≤             ˂98 2˂               ≤8 

Semi-
antracito 

86≤             ˂92 8˂              ≤14 
  

 
 
 

BETUMINOSA 
 

baixo 78≤             ˂86 14˂            ≤22 
   

Normal 
caking médio 69≤             ˂78 22˂            ≤31 

Alto A                    ˂69 31˂ 14.000≤ 32,6≤ 
Alto B  13.000≤   

˂14.000 
30,2≤      
˂32,6 

Alto C   11.500≤   ˂13.000 
26,7≤      
˂30,2 

 10.500≤   ˂11.500 
24,4≤      
˂26,7 

caking

 

SUB-BETUMI 
Classe A  10.500≤   ˂11.500 

24,4≤      
˂26,7 Fraco 

caking Classe B  9.500≤     
˂10.500 

22,1≤      
˂24,4 

Classe C  8.300≤      
˂9.500 

19,3≤      
˂22,1 

 

ACASTANHA
DO 

Classe A  6.300≤     
˂8.300 

14,7≤      
˂19,3 

Não 
caking 

Classe B                
˂6.300         

           ˂14,7
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Tab.4: Ilustra Padrão Americano (ASTM D388). 

Nota: As linhas ou colunas indicadas na (tab.4), não possuem, a percentagem (%) de carbono 

fixo e material volatel, impossibilitando sobre tudo a classificação do carvão mineral. Dai que, 

recomenda-se, fazer análise do poder calorífico, com vista a dar a sua nomeclatura. 

7.3.  Conceitos básicos (Proximate Analysis) 
7.3.1. Air dried basis 
A base de valores de análises das amostras, numa condição igual a atmosfera do laboratório. 

7.3.2. Dried basis 

A base de valores de analise numa condição que não tenha humidade. 

7.3.3. HGI (Hardgrave grindability index) 
É o valor que indica o grau de pulverização relativa, em relação ao carvão de referência que 

tenha o grau de pulverização 100. Quanto maior for este índice, o carvão será pulverizado 

melhor. 

7.3.4. Maltability de cinza (capacidade de fusão) 
Isto é representado pela temperatura especifica com ponto de deformação, fusão melting flow 

point, quando ocorre certa alteração especial na ocasião, em que prepara amostra incinerada e 

continua aquecendo. É um parâmetro importante para projectar uma caldeira. 

7.3.5. Análise de carvão Mineral 
É difinido como sendo um método de avaliar propriedades de carvão mineral, é usado a análise 

Imediata e analise de elementos. 

7.3.5.1. Análise de elementos 

É um método que consiste em analisar o carvão mineral, quantificando números de carbono (C) 

Hidrogénio (𝐻 ), enxofre (S), Nitrogénio (𝑁 ) e Oxigénio (𝑂 ) presente na amaostra. 
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7.3.5.2. Análise Imediata 
É mais usada para indicar a qualidade de carvão mineral, representando os principais 

componentes ( teor de humidade, cinza, material volatil e carbono fixo em percentagem, na base 

úmida do carvão (air dried basis). 

7.3.6. Humidade/Moisture 

É a percentagem de massa em relação á amostra que perdeu o seu peso, quando submetido a 

secagem por aquecimento, durante 1 hora com a temperatura de 107∓ 10.  

7.3.7. Cinza/Ash 
É a percentagem de massa em relação a amostra de cinza residual (material inorgânico), após ao 

aquecimento e incineração com a temperatura de 815 ∓ 10ºC. 

7.3.8. Material volatile/Volatile Materiel 
É obtido, insentando o contacto com o ar, através de calculo de percentagem de massa em 

relação a amostra que perdeu o peso após aquecimento com a temperatura de 900ºC, 3horas. 

7.3.9. Carbono fixo/Fixed carbon  
É obtido, em o contacto com o ar, através de percentagem de massas em relação a amostra que 

perdeu o peso após aquecimento com a temperatura de 107∓ 10 e 900ºC, durante 25minutos e 

subtrair pelo 100% da massa inicial, (veja o exemplo abaixo.). 

Exemplo: 

Carbono Fixo = 100 – (huidade + material volatil + cinza) % 
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CÁLCULO DE DADOS DE ANÁLISES QUÍMICAS NAS DIFERENTES BASES 
(PRÁTICA) 

 𝑬𝒙𝒆𝒎𝒑𝒍𝒐𝟏: Considere um carvão com a seguinte composição química. 

  Proximate Analysis of coal [%, 𝑨𝒔 − 𝑹𝒆𝒄𝒆𝒊𝒗𝒆𝒅] 
Nome do Operador: ***************************** 

Sample: MCS carvão mineral da mina Moatize- Moçambique 

Proximate Analysis of Mozambique Coal [Wt %, As-Received] 

Simple name Date: Moisture Volatile Matter Fixed Carbon Ash 

MCS-Tete 08/06/2017 0,9 28,9 63,8 6,4

MCS-Akita 07/07/2017 1,7 17,3 40,7 40,3 

MCS-Kato      ****** 1,1 20,8 42,0 36,1 

 

  Para calcular na base [% 𝒅𝒓𝒚 𝒄𝒐𝒂𝒍 𝒃𝒂𝒔𝒊𝒔],  assume-se que o carvão está livre de 

humidade. 𝑵𝒐𝒕𝒂: (𝑠) − 𝑐𝑜𝑛𝑠𝑖𝑑𝑒𝑟𝑎 − 𝑠𝑒 𝑜 𝑐𝑎𝑟𝑣ã𝑜 𝑠𝑒𝑐𝑜. 

X (s) = 𝟏𝟎𝟎 ∗ 𝑿 (𝒔)𝟏𝟎𝟎 𝑯𝟐𝟎 (𝒔) 
 

a) % MV (s) = 100 ∗    ( )       ( ) ) = 100 ∗   ,  ( )     .  ( ) = 21.03 

d) 𝐶𝑖𝑛𝑧𝑎/𝐴𝑠ℎ(𝑠) = 100 ∗     ( )       ( ) = 100 ∗   .  ( )     .  ( ) = 36.5 

e) 𝐹𝑖𝑥𝑒𝑑 𝐶𝑎𝑟𝑏𝑜𝑛(𝑠) = 100 − 𝑀𝑣 (𝑠) − 𝐴𝑠ℎ (𝑠) = 100 − 21.03 (𝑠) − 36.5 (𝑠) = 42.5 
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Nome do Operador: ******************************* 

Sample: MCS carvão mineral da mina Moatize- Moçambique 

Proximate Analysis of Mozambique Coal [Wt %, dry coal basis] 

Simple name Date: Volatile Matter Fixed Carbon Ash 

MCS-Tete 08/06/2017 29,2 64,4 6,4 

MCS-Akita 07/07/2017 17,6 41,4 41 

MCS-Kato ***** 21,0 42,5 36,5 

 

  Para calcular na base seco, sem cinza  [% 𝒅𝒓𝒚 𝒂𝒔𝒉, 𝒇𝒓𝒆𝒆],  assume-se que o carvão está 

livre de cinzas, e sem  humidade. 

a) %𝑀𝑉(𝑑𝑟𝑦 𝑎𝑠ℎ, 𝑓𝑟𝑒𝑒) = 100 ∗    ( )  ( )   ( ) = 100 ∗   .  ( )  .  ( )   . ( ) = 33.1 

b) %𝐹𝐶(𝑑𝑟𝑦 𝑎𝑠ℎ, 𝑓𝑟𝑒𝑒) = 100 ∗    ( )  ( )   ( ) = 100 ∗   .  ( )  .  ( )   . ( ) = 66.9 

c) 𝐶𝑎𝑟𝑣ã𝑜 𝑩𝒆𝒕𝒖𝒎𝒊𝒏𝒐𝒔𝒐 𝑎𝑙𝑡𝑜 𝑨 −  𝑐𝑎𝑟𝑎𝑐𝑡𝑒𝑟𝑖𝑧𝑒 𝑢𝑠𝑎𝑛𝑑𝑜 𝑜 𝑝𝑎𝑑𝑟ã𝑜 𝑎𝑚𝑒𝑟𝑖𝑐𝑎𝑛𝑜 − 𝑝𝑎𝑔. 55. 
Nome do Operador:  

Sample: MCS carvão mineral da mina Moatize- Moçambique 

Proximate Analysis of Mozambique Coal [Wt %, dry ash-free basis] 

Simple name Date: Volatile Matter Fixed Carbon Classificação ( Padrão 

ASTM) 

MCS-Tete 08/06/2017 31,2 68,8 Betuminoso alto A 

MCS-Akita 07/07/2017 29,8 70,2 Betuminoso médio 

MCS-Kato  33,1 66,9 Betuminoso alto A 
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- A partir dos valores óbitidos no final dos cálculos, usando os teores do material volatíl e 

carbono fixo, caracterizar o carvão mineral usando as tabelas de padrões/padrão Americano, na 

base (Dry, ash free coal basis), veja tabela 3 e 4.  

- Para o padrão Japonês, a partir dos valores óbitidos no material volatíl e carbono fixo, 

calcula-se dividindo o carbono fixo pelo material volatíl, dai ter-se-á a percentagem ou valor que 

denómina-se  de taxa de combústivel, (exemplo): 

 

  Taxa de combústivel 

X[% 𝑑𝑟𝑦 𝑎𝑠ℎ, 𝑓𝑟𝑒𝑒]  =                           í ), então fica: 

               T.combústivel = 𝟔𝟔.𝟗𝟑𝟑.𝟏  = 2.02 ≅ 2% ( forte caking) – veja  padrao Japonês-pag. 54. 

  Para calcular na base sem cinza [% 𝑨𝒔𝒉 𝒇𝒓𝒆𝒆] assume-se que o carvão está livre de 

cinzas, considerando ter humidade. 
X(ashfree) = 100 ∗   ( )       ( ), então fica: 

d) %𝐻20(𝑎𝑠ℎ 𝑓𝑟𝑒𝑒) = 100 ∗     ( )        ( ) = 100 ∗  .  ( )      .  ( ) = 1.7 

e) %𝑀𝑉(𝑎𝑠ℎ 𝑓𝑟𝑒𝑒) = 100 ∗    ( )        ( )  = 100 ∗    ( )      .  ( ) = 33.1 

f) %𝐹𝐶(𝑎𝑠ℎ 𝑓𝑟𝑒𝑒) = 100 − 𝑀𝑉(𝑎𝑠ℎ 𝑓𝑟𝑒𝑒) − 𝐴𝑠ℎ(𝑎𝑠ℎ 𝑓𝑟𝑒𝑒) = 100 −  33.1 − 36.5 =                                                                                                                        30.4 

 

 

 

 

 

  Manual de procedimentos operacional de Termogravemetria DTG-60/60H 
   

62 
 

 GRÁFICO DE RELAÇÃO DE CARBONO FIXO E CINZA 

 

GRÁFICO DE MATERIAL VOLATÍL E CINZA 

 

Observação:  

1. Se não usar os procedimentos adequados para a preparação das amostras do carvão, 

(amostra representativa), os resultados poderão ser de menor exactidão, segundo o 

exemplo abaixo: 
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1.1. Na analise realizada no ISPT, possivelmente pegou-se amostras com pouca cinza, (não 

homogeneizadas), este fenómeno ocorre quando não a distribuição das partículas exacta da 

amostra. 
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Novos corrículos de < Análise química >   
 
(I) Análise da velocidade de reacção de decomposição usando termobalança( TG-DTA) 

a)  Análise da velocidade de reacção de decomposição de um oxalato de cálcio di-hidratado  
b)  Análise da velocidade de reacção de decomposição de carbonato de cálcio 

 
(II) Medição da dureza da água por método de titulação 

a) Titulação 
b) Precisão e acuracidade 

 
(III) Equipamento de análise simultânea de carbono e enxofre 
 
(IV) Análise por absorção atómica e análise IPC (plasma com acoplamento por indução) 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

OBJECTIVOS DA FORMAÇÃO 
  Adquerir conhecimentos para para transmitir aos alunos e recursos humanos para a 

interpreitação dos dados provenientes dos ensaios da Termobalança (TG.DTA), titulação, 
análise de carbono e enxofre, análise de metais no carvão de Moçambique por Espectroscopia 
de Absorção Atómoca (AAS)  e análise de metais no carvão de Moçambique por plasma com 
acoplamento por indução (ICP). 

  Adquerir conhecimentos para a publicação de artigos ligados a ensaios feitas na 
Termobalança do ISPT. 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 



 (I-a)  Análise da velocidade de reacção de decomposição de um oxalato de cálcio di-hidratado 
 
1) Objetivo e 

visão geral 
Dar tratamento térmico ao oxalato de cálcio di-hidratado (CaC2O4▪2H2O) em 
uma corrente de gás de nitrogénio, e analisar a reacção que ocorre com base na 
alteração de peso e pico de aquecimento / pico endotérmico, além de calcular a 
velocidade de cada reacção pelo método diferencial de três pontos. 

2) Objetivo a 
alcançar 

1) Compreender sobre a velocidade de reação dos elementos  
2) Desenhar o gráfico no papel mirimêtrico 
3) Compreender o método diferencial de 3 pontos 

3) Princípio Determinar a velocidade de reação quimica do Oxalato de calcio di- hidratado 
(CaC2O4▪2H2O) a partir de perda de peso em cada estágio. 

4) Procedimento 
de aula 

1) Explicar o objetivo e o princípio desta análise 
2) O que é termobalança? Apresentação do Termobalança mostrando o 

procedimento do ensaio. 
3) Explicação do ensaio  
4) Execução de ensaio 
5) Interpretação 

      (exercício) desenhar o gráfico usando papel mirimétrico 
 

5) Bibliografia   
6) Palavras-chave Velocidade de reação, termmobalança, oxalato de calcio, 
 
< Objetivo e visão geral > 

 
Dar tratamento térmico ao oxalato de cálcio di-hidratado (CaC2O4▪2H2O) em uma corrente de gás de 
nitrogénio, e analisar a reacção que ocorre com base na alteração de peso e pico de aquecimento / pico 
endotérmico, além de calcular a velocidade de cada reacção pelo método diferencial de três pontos. 

 
 

< Princípio > 
 

1º estágio     CaC2O4・2H2O →CaC2O4＋2H2O↑ 

2º estágio    CaC2O4 → CaCO3＋CO  

3º estágio    CaCO3 → CaO＋CO2↑ 

 Explicar cada situação 
  No 1º estágio nota-se a perda de peso da amostra na forma de vapor de água durante a 

decomposição do oxalato de cálcio di-hidratado resultando em oxalato de cálcio. 
  No 2º estágio nota-se a perda de peso de oxalato de cálcio transformando em carbonato de 

cálcio libertando o gás monóxido de carbono. 
  Na 3º estágio nota-se a perda de peso de carbonato de cálcio e tem comno produto final óxido 

de cálcio,libertando o gás dióxido de carbono. 
  
< O que é o termobalança ? > 

O Termogravimetrico é um equipamento laboratorial que tem a função de fazer analises simultanêa 

de minerais, tais como, teor de humidade, material volatil, carbono fixo e por analise percentual 

calcula-se o teor de cinza pela quantidade total menos os seus teores, è um equipamento sensível e de 

muita precisão nos resultados das analises. 

Conhecendo as instruções do  manual de procedimento, ira permitir conhecer a melhor forma de 
fazer análises laboratóriais de carvão, usando aparelho Termogravimetria de Análise Térmica e 
Diferecial ( Termobalança). (Figura 1)- 
 
   
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Figura  1. Termobalança 
 
 
 
 
 
 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Figura 2. Perfil de peso e temperatura com o tempo 
 
A Figira 2 mostra a variação da temperatura com o tempo, nota-se um aumento de temperatura com 
aumento do tempo, e a decréscimo do peso da amostra com o tempo até um certo tempo onde termina 
a decomposição total da amostra em análise. 
 
< Explicação do ensaio > 
 

      Abrir o gás 
     ↓ 
      Pesar amostra 
     ↓ 
      Colocar amostra no termobalança 1) 

     ↓ 
      Controlar o fluxo de gás1)  

     ↓ 
      Configular as condições de aquecimento1) 
     ↓ 
      Esperar os dados de resultado 
     ↓ 
      Interpretação 
     ↓ 
      Formar o grafico  
     ↓ 
      Analizar cada estágio  

      
Condição de 
ensaio 

Equipamento de análise Termobalança   
Amostra   CaC2O4▪2H2O  
Amostra padrão :  Alumina, Al2O3  
Cadinho  Platina  
Peso da amostra   10 mg  
Peso da amostra padrão: 10 mg  
Gás   Nitrogênio  
Temperatura  900 °C  
Velocidade de elevação de 
temperatura 

5 °C/ min 
 

 

Condições de aquecimento (a) Após colocar a amostra, o nitrogénio é escoado 
manualmente a uma quantidade de 100 mL/ 
min por 30 min. (Substituição de nitrogénio) 

(b) Elevar a temperatura até 900 °C a uma taxa  
de 5 °C/ min 

(c) Ao atingir 900 °C, deixar esfriar (sem 
estabelecer uma velocidade de resfriamento) 

 

 

(a)                                        (b)      
 
Figura 3. Imagem da Termobalança e balança electrónica usado para análise TG-DTA 
 
Na Figura 3.a. mostra o momento de medição da amostra e a Figura 3.b. mostra a abertura da 
Termobalança para a introdução da amostra para o ensaio. 



 

Figura 4. PC acoplado a Termobalança.  
 
Os resultados dos ensaios na Termobalanças são obtidos pelo PC conforme mostradona Figura 4. 
 

< Interpretaçaõ > 
(1) Converter os dados em formato ASCII e salvá-los no PC 
(2) Ler os dados no EXCEL e gerar o gráfico de Temp. -W/ W0 

W: Peso da amostra [mg] em um momento (temperatura) qualquer 
W0: Peso inicial da amostra [mg] 

(3) Transformar os dados em gráfico 

 
Figura 5. Mudança temporária do peso da amostra 
 
A Figura 5 mostra a perda de peso pelo tempo em três estágios. 
 
(4) Que tipo de reacção está a acorrer olhando para o gráfico?  

  O que acontece em cada estágio? 
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  A reacção é endotérmica ou exotérmica? 
     (5) Construir os gráficos de cada estágio segundo a perda de peso verificado no gráfico acima. 

Deve verificar o intervalo de temperatura de perda de peso do 1º estágio e desenhar  
o respectivo gráfico.  

 
< 1º estágio > 

 

 
Figura 6. Mudança temporária do peso da amostra no 1º estágio. 

 
       (6) Determinar a velocidade de cada estágio usando o método diferencial de 3 pontos pela 

seguinte equação: 𝑑αdT ≅ α(T − ΔT) − α(T + ΔT)2ΔT  

 
Sendo: 𝛼 = 𝑊 𝑊 ⁄  
 
Gerar gráfico Temp. –dα/dT 
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Figura 7. Mudança da velocidade por temperatura no 1º estágio. 
 
Verifica-se que no ponto T 150ºC há maior maior velocidade para 1º estágio. 
Mesmo mantendo constante a elevação da temperatura, há diferentes reacções de acordo com o 
estágio. 
 
< 2º estágio > 
 

 
 

Figura 8. Mudança temporária do peso da amostra no 2º estágio. 
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Como foi feito no 1º estágio, pode-se gerar o gráfico Temp. –dα/dT para o 2º estágio 
 
< 3º estágio > 

 

 
Figura 9. Mudança temporária do peso da amostra no 3º estágio. 

 
Como foi feito no 1º estágio, pode-se gerar o gráfico Temp. –dα/dT para o 3º estágio 

 
 

6) Aula prática 
 

  A partir dos dados numéricos experimentais obtidos no ensaio de decomposição de 
oxalato de cálcio di-hidratado, desenhe os gráficos Temp. –W/W0  global da amostra e 
para cada estágio usando o papel milimétrico.  

  Em seguida, desenhe os gráficos Temp. –dα/dT de cada estágio e a respectiva 
velocidade de reacção usando o papel milimétrico. 
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( I-b)  Análise da velocidade de reacção de decomposição 
de carbonato de cálcio 

 
1) Objetivo e visão 
geral 

Realizar a prática de ensaio para análise de velocidade da reacção de 
descarboxilação do carbonato de cálcio 
 

2) Objetivo a 
Alcançar 

1)Compreender sobre a velocidade de reação dos elementos  
2)Desenhar o gráfico no papel mirimêtrico 
3)Compreender o método diferencial de 3 pontos 

 
3)Princípio Determinar a velocidade de reação quimica do carbonato de calcio (CaCO3) a 

partir de perda de peso. 
 

4) Procedimento 
de aula 

1)Explicar o objetivo e o princípio desta análise 
2)O que é termobalança? Apresentação do Termobalança mostrando o 
procedimento do ensaio. 
3)Explicação do ensaio  
4)Execução de ensaio 
5)Interpretação 

      (exercício) desenhar o gráfico usando papel mirimétrico 
 

5)Bibliografia   
6)Palavras-chave Velocidade de reação, termmobalança, carbonato de calcio, 

 
 
< Objetivo e visão geral > 
 
Dar tratamento térmico ao carbonato de cálcio (CaCO3)  em uma corrente de gás de ar, e analisar a 
reacção que ocorre com base na alteração de peso e calcular a velocidade de cada reacção pelo método 
diferencial de três pontos, além de calcular a energia de activação para cada velocidade de elevação 
de temperatura.. 
 
< princípio > 
 

Reacção de decomposição  CaCO3 → CaO＋CO2↑ 

 Explicar a situação 
  Na reacção de decomposição nota-se a perda de peso de carbonato de cálcio e tem comno 

produto final óxido de cálcio, libertando o gás dióxido de carbono. 
 

O equipamento desse ensaio é o mesmo do ensaio de oxalato de cálcio di-hidratado (ver Figuras 1, 2, 
3 e 4). 
 
< Explicação do ensaio > 
 
7) Condição 

de ensaio 
Equipamento de análise Termobalança   
Amostra   CaCO3  
Amostra padrão :  Alumina, Al2O3  
Cadinho  Platina  
Peso da amostra   10 mg  
Peso da amostra padrão: 10 mg  
Gás   Ar  
Temperatura máxima 
exigida  

900 °C  

Velocidade de elevação de 
temperatura 

20 ºC/min, 10 ºC/min, 5ºC/min e 1.25 ºC/min 

 
< Execução de ensaio > 
 

      Abrir o gás 
     ↓ 
      Pesar amostra 
     ↓ 
      Colocar amostra no termobalança 
     ↓ 
      Configular as condições de aquecimento 
     ↓ 
      Esperar os dados de resultado 
     ↓ 
      Interpretação 
     ↓ 
      Formar o grafico  
     ↓ 
      Analizar o gráfico  
       
 

< Interpretaçaõ > 
(1) Converter os dados em formato ASCII e salvá-los no PC 
(2) Ler os dados no EXCEL e gerar o gráfico de Temp. -W/ W0 

W: Peso da amostra [mg] em um momento (temperatura) qualquer 
W0: Peso inicial da amostra [mg] 

     (3) Transformar os dados em gráfico 
 
 
1º caso: 20ºC/min 
 

 

Figura 10. Perfil de temperatura 
 
A tempo de ensaio é proporcional a temperatura durante o aquecimento. 
 

 

Figura 11. Mudança de peso por tempo~ 
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Pela Figura 11, nota-se que perto de 1900s até 2500s ocorre a perda de peso da amostra. 

 

Figura 12. Mudança da taxa da reacção com o tempo. 

 

Pelo gráfico, nota-se que a fracção mássica se altera apenas no intervalo de 1900s a 2400s. 

 

A análise de reacção consiste em duas equações básicas:  𝑑𝑋𝑑𝑡 = −𝑘𝑓(𝑋 

𝑘 = 𝑘 exp  − 𝐸𝑅𝑇  

 X (taxa de reacção), t (tempo), k (constante de velocidade da reacção), k0  (factor da frequência ),  

E (energia de activação), R (constante de gás) e T (temperatura absoluta).  A função f(X) possui 

apenas a variável X e assume vários valores dependendo do mecanismo da reacção. 

Substituindo k das equações anterios obtém-se a seguinte equação: 𝑑𝑋𝑑𝑡 = −𝑘 exp  − 𝐸𝑅𝑇 𝑓(𝑋) 

Na análise dos resultados medidos em reacções com aumento de temperatura a uma taxa constante, 

se considerarmos a taxa de elevação de temperatura como ν, é possível estabelecer dT = νdt, assim 

obtém-se: 𝑑𝑋𝑑𝑇 = −  𝑘 𝜈  exp  − 𝐸𝑅𝑇 𝑓(𝑋) 
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Linearizando a Equação 6 por logaritmo, obtém-se a seguinte equação: 

ln  𝑑𝑋𝑑𝑇 . 𝜈 = − 𝐸𝑅𝑇 + {𝑙𝑛𝑘 + 𝑙𝑛𝑓(𝑋)} 
Se definirmos uma taxa de reacção arbitrária X, 𝑛𝑘 + 𝑙𝑛𝑓(𝑋) se torna constante, e se plotarmos no 

gráfico a relação entre ln      . 𝜈  e 1/T {ou ln        e 1/T} teremos uma linha recta, e a sua inclinação 

podemos obter E. 

Pelo método diferencial de 3 pontps é possível obeter os seguintes resultados a partir dos dados do 

ensaio: 

 

Velocidade de elevação de temperatura = 20ºC/min 

X t (s) T(ºC) T(K) dX/dt 1/T (K^-1) ln(dX/dt) 

0.1 2098 715.93 989.08 0.00104 0.001011 -6.868534566 

0.2 2187 743.20 1016.35 0.001654 0.000984 -6.404558682 

0.3 2243 760.00 1033.15 0.002198 0.000968 -6.120207423 

0.4 2286 773.13 1046.28 0.002291 0.000956 -6.078766876 

0.5 2322 784.05 1057.20 0.002745 0.000946 -5.897974204 

Com os dados dessa tabela constrói-se o gráfico da Figura 13 para obter a energia de activação. 

 

Figura 13. Gráfico para cálculo da energia de activação 
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− 𝐸𝑅 = −14628 ⇒ 𝐸 = 14628𝑅 = 14628𝑥8.314 = 121617.2 𝐽 𝑚𝑜𝑙⁄  

 

2º caso: 10ºC/min (Usando os mesmos procedimenros teremos): 
 

 
Figura 14. Perfil de temperatura 
 
A tempo de ensaio é proporcional a temperatura durante o aquecimento. 
 

 
Figura 15. Mudança de peso por tempo~ 

 

Pelo gráfico da Figura 15, nota-se que perto de 3800s até 4800s ocorre a perda de peso da amostra. 
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Figura 16. Mudança da taxa da reacção com o tempo. 

 

Pelo gráfico da Figura 16, nota-se que a fracção mássica se altera apenas no intervalo de 3900s a 

5000s. 

Pelo método diferencial de 3 pontos é possível obter os seguintes resultados a partir dos dados do 

ensaio: 

Velocidade de elevação de temperatura = 10ºC/min 

X t (s) T(ºC) T(K) dX/dt 1/T (K^-1) ln(dX/dt) 

0.1 4119 694.29 967.44 0.00038999 0.001033656 -7.84939 

0.2 4304 722.97 996.12 0.00067739 0.001003895 -7.29727 

0.3 4418 740.83 1013.98 0.00103646 0.000986213 -6.87194 

0.4 4503 754.09 1027.24 0.00132406 0.000973482 -6.62706 

0.5 4573 764.94 1038.09 0.00157792 0.000963308 -6.45165 

 

Com os dados dessa tabela constrói-se o gráfico da Figura 17 para obter a energia de activação. 
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Figura 17. Gráfico para cálculo da energia de activação 

 

− 𝐸𝑅 = −20248 ⇒ 𝐸 = 14628𝑅 = 20248𝑥8.314 = 168341.9 𝐽 𝑚𝑜𝑙⁄  

 

Junção dos dois casos; 

Os gráficos dos declives das rectas podem ser apresentados no mesmo gráfico (apenas foi feito para 

dois ensaios e faltando outros dois ensaios), assim teremos: 

 

Figura 18. Gráfico para cálculo da energia de activação das duas velocidades de elevação 

A energia de activação é considerado a média das duas energias de activação. 

𝐸 = 𝐸 + 𝐸 2 = 121617.2 + 168341.92 = 144979.55 𝐽 𝑚𝑜𝑙⁄  

y = -20248x + 13.069
R² = 0.9977
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Foram determinados apenas duas energias de activação, para a resolução deste capítulo é necessário 
resolver as quatro velocidades de elevações de temperaturas para encontrar a média das quatro 
energias de activação. 

 

<Aula prática> 
  A partir dos dados numéricos experimentais obtidos no ensaio de decomposição de 

carbonato de cálcio, desenhe os gráficos t–T; t –W/W0; t–X para cada ensaio usando o 
papel milimétrico.  

  Em seguida, desenhe os gráficos 1/T–ln(dX/dt) de cada ensaio e a respectiva energia 
de activação usando o papel milimétrico. 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

(II-a)  Medição da dureza da água por método de titulação 
 

1)Objetivo e 
visão geral 

Medir a concentração de cálcio e magnésio na água da torneira e na água mineral 
por titulação de quelato. 

2)Objetivo a 
alcançar 

1)Compreender o princípio de titulação e método de medir o cálcio e magnésio por 
titulação 
2)Compreender a avaliação da precisão e acuracidade de resultados de análise 

3)Princípio O ácido etilenodiaminotetracético (EDTA) forma com um ião metálico bivalente 
ou superior um composto de quelato estável e solúvel em água. E possibilitará 
quantificar os iões metálicos pela quantidade adicionada de solução padrão de 
EDTA (Y4-) em relação ao ião metálico 

4)Procedimento 
de aula 

1)Explicar o objetivo e o princípio desta análise 
2)O que é a dureza de água 
3)Explicação do ensaio  
4)Preparação de solução padrão de EDTA 0,01 mol/ L 
5)Ensaio preliminar da solução de amostra 
6)Operação de diluição 
7)Titulação para dureza total 
8)Titulação da dureza do cálcio 
9)Calculo de concentração de magnêsio ( por subtração) 
10)Precisão e acuracidade 

5)Bibliografia   
6)Palavras-chave Titulaçaõ , EDTA, Solução padrão, indicador EBT, indicador HSNN,  
 
1) < Objetivo e visão geral > 
 
Medir a concentração do cálcio e magnésio na água da torneira e na água mineral por titulação de 
quelato. 
 
< Princípio > 
O ácido etilenodiaminotetracético (EDTA) possui uma estrutura como mostrado em (19.a), e forma 
com um ião metálico bivalente ou superior um composto de quelato (19.b) estável e solúvel em água. 
 
(a)                                            (b)                      
    
        
 
                                                             Fig     F       FiF 

Figura 19. EDTA e quelato 
 
A ligação com o ião metálico é feita através de uma reacção de 1 mol para 1 mol, independentemente 
da carga do ião. Se considerarmos Y4-, como um ião EDTA negativo totalmente dissociado em ácido, 
teremos as seguintes reacções: 
 Ca2+ + Y4-   CaY2- 
 Fe3+ + Y4-   FeY- 
Se escolhermos uma faixa de pH adequada para o tipo do metal, a reacção acima de formação de 

quelato deve avançar para a direcção da flecha  , o que possibilitará quantificar os iões metálicos 
pela quantidade adicionada de solução padrão de EDTA (Y4-) em relação ao ião metálico. Para a 
quantificação de Ca2+ será usado o indicador Ácido 2-Hidroxi-1-(2-hidroxi-4-sulfo-1-naphtylazo) 
-3-naftóico (C21H14N2O7S). O indicador para medir a quantidade total de Ca2+ e Mg2+ será o preto de 
eriocromo T (C20H12N3NaO7S). 
 
2) < Oque é a dureza de água? > 
A dureza da água reflete a presença de sais de metais alcalino terrosos, predominantemente catiões 
de cálcio e de magnésio, ou catiões de outros metais: bário, ferro, manganês, estrôncio e zinco, sendo 
que frequentemente estão na forma complexa. 
A dureza de uma água pode ser permanente (não carbonatada) e temporária (carbonatada), 
devendo-se respectivamente ao teor de sulfatos e cloretos de cálcio e de magnésio e ao teor de 
hidrogenocarbonatos e carbonatos de cálcio e magnésio. 
 
3) < Explicação de ensaio > 

 
Preparação de solução padrão de EDTA 0,01 mol/ L  

           ↓ 
Ensaio preliminar da solução de amostra  

           ↓ 
Operação de diluição  

           ↓ 
Titulação para dureza total  

       ↓ 
Titulação da dureza do cálcio  

           ↓ 
Calculo de concentração de magnêsio ( por subtração)  
 
 
 

 
Material de Lab. frasco de pesagem, balança electrónica,  

copo beaker (100 mL, 200 mL, 300 mL),  
frasco de reagente (250 mL),  
bureta (1, 4, 5mL),  
bancada para bureta,  
pipeta Komagome (2 mL, 5 mL),  
copo cónico (300 mL),  
balão volumétrico (250 mL),  
tanque de disposição de resíduos,  
colher doseadora. 
 

Reagentes  EDTA·2Na·2H2O,  
cloreto de amónio - solução tampão de amónio,  
hidróxido de potássio,  
solução ácido 2-Hidroxi-1-(2-hidroxi-4-sulfo-1-naphtylazo)-3-naftóico  
(C21H14N2O7S) (HSNN), solução de preto de eriocromo T (EBT). 
 

 
 
 

 

Figura 20. Prearação da amostra padrão de titulação (EDTA, KOH, EBT e HSNN) 



 

 
Figura 21. Amostra padrão preparadas para a titulação (EDTA, KOH, EBT e HSNN) 
 
 

 

Figura 22. Preparação dos ensaios de titulação 
 

 
(a) (b) 
Figura 23. Coloração da amostra 

 
Na Figura (23.a) mostram-se as colorações das amostras para determinação de dureza total e dureza 
de cálcio respectivamente, a Figura (23.b) mostram-se as colorações das amostras tituladas para a 
determinação da dureza total e dureza de cálcio respectivamente. 
 
 
4) < Preparação de solução padrão de EDTA 0,01 mol/ L> 

 
a) Pesar o frasco de pesagem. 
b) Recolher aproximadamente 1.0 g de EDTA 2Na·2H2O com o frasco e pesar na balança. 
c) Transferir o EDTA·2Na·2H2O pesado para o copo beaker, lavar o frasco de pesagem com água 

pura para remover completamente os resquícios de EDTA, adicionar uma quantidade 
apropriada de água pura no copo para formar solução. 

d) Transferir toda a solução obtida no processo (3) para o balão volumétrico de 250 mL, e 
adicionar 

água pura até a linha de marcação. Tampar o balão e girá-lo até que a solução fique 
homogénea. 

e) Transferir a solução padrão EDTA 0.01 mol/ L preparada para um frasco de reagente e 
preencher o rótulo. 

 
 
5) < Ensaio preliminar da solução de amostra> 

 
a) Lavar a bureta com a solução padrão de EDTA 0.01 mol/ L, e a seguir ajustar a escala para 

0.00 mL. 
b) Com uma pipeta Komagome recolher 5 mL da solução de amostra e transferir ao copo cónico. 
c) Adicione água pura para completar o volume total de 50 mL. 
d) Adicionar quantidades apropriadas de cloreto de amónio - solução tampão de amónio e 

indicador EBT e misturar por agitação, feito isso, fazer a titulação com solução padrão EDTA 
0.01 mol/ L. 

e) Considerar como ponto final da reacção a mudança de coloração para azul da solução de 
amostra. 

f) Calcular a dureza total e definir a razão de diluição para que fique dentro da faixa 
quantitativa. 

g) Caso não seja necessário fazer a diluição, o processo (c) pode ser omitido. 
 
6) < Operação de diluição> 

Usando uma pipeta de orifício, recolher a solução de amostra em um balão volumétrico de 250 
mL, adicionar água pura até a linha de marcação. Tampar o balão e girá-lo até a solução ficar 
homogénea. 

 
7) < Titulação para dureza total> 

 
a) Com uma pipeta recolher a quantidade apropriada de solução de amostra num copo cónico. 
b) Adicionar água pura para completar o volume total de 50 mL. 
c) Adicionar quantidades apropriadas de cloreto de amónio - solução tampão de amónio (1mL) e 

agitar  e depois deixar em reupouso durante 5 minutos 
d) Adicionar o indicador EBT e fazer a mistura por agitação, feito isso, fazer a titulação com 

solução padrão EDTA 0.01 mol/ L. 
e) Considerar como ponto final da reacção a mudança de coloração para azul da solução de 

amostra. 
 
8) < Titulação da dureza do cálcio> 
 
    a) Com uma pipeta recolher a quantidade apropriada de solução de amostra num copo cónico. 

b) Adicionar água pura para completar o volume total de 50 mL. 
c) Adicionar 4 mL de solução KOH 8 mol/ L, misturar por agitação, e depois deixar em repouso 

por 5 minutos. 
d) Feito isso, adicionar uma quantidade apropriada de indicador HSNN, misturar bem por 

agitação e fazer a titulação com solução padrão EDTA 0.01 mol/ L. 
e) Considerar como ponto final da reacção a mudança de coloração para azul da solução de 

amostra. 
 
9) < Calculo de concentração de magnêsio ( por subtração)> 
 𝑛            − 𝑛                = 𝑛              ê    

      𝑛             = nº de moles da Dureza Total 𝑛                 = nº de moles da Dureza de Calcio  𝑛              ê    ＝ nº de moles da Dureza de Magnêsio 
 
 
 
10) < Interpretaçaõ > 
Foram feitas análises de duasamostras de água mineral (Avian e Suntory) seguindo todos os 
procedimentos citados acima e os resultados estão apresentados nas Tabelas que se seguem. 
 

MEDIÇÃO DA DUREZA DA ÁGUA MINERAL "Evian" - Água Japonesa 
Massa de 

Cálcio 
(mg/5mL

) 

Massa de 
Magnési

o 
(mg/5mL

) 

Massa de 
Cálcio 

(mg/100mL
) 

Massa de 
Magnésio 

(mg/100mL
) 

Mass
a de 

Cálcio 
(mg/L

) 

Massa 
de 

Magnési
o 

(mg/L) 

Massa 
de 

Cálcio 
(mg) 

Massa 
de 

Magnési
o 

(mg) 

Dureza 
Total  
(mg) 

0.431 0.139 8.62 2.78 86.2 27.8 217.01 115.39 332.39 
 
Rótulo da garrafa coném os valores da dureza dessa água 
 

Rótulo da água "Evian" 
Massa de 

Cálcio 
(mg/100mL) 

Massa de 
Magnésio 

(mg/100mL) 

Dureza Total 
(mg) 

8 2.5 304 
 
Deu para perceber que o ensaio foi bem feito, poque apresenta quase os mesmos valores de ensaio 
comparando com os valores rotulados 



 
MEDIÇÃO DA DUREZA DA ÁGUA MINERAL "Suntory" - Água Japonesa 

Massa de 
Cálcio 

(mg/50mL
) 

Massa de 
Magnésio 
(mg/50mL

) 

Massa de 
Cálcio 

(mg/100mL
) 

Massa de 
Magnésio 

(mg/100mL
) 

Mass
a de 

Cálcio 
(mg/L

) 

Massa 
de 

Magnési
o 

(mg/L) 

Mass
a de 

Cálcio 
(mg) 

Massa 
de 

Magnési
o 

(mg) 

Durez
a Total 

(mg) 

0.484 0.147 0.968 0.294 9.68 2.94 24.37 12.20 36.57 
 
Rótulo da garrafa coném os valores da dureza dessa água 
 

Rótulo da água "Suntory" 
Massa de 

Cálcio 
(mg/100mL) 

Massa de 
Magnésio 

(mg/100mL) 

Dureza Total 
(mg) 

0.6 a 1.7 0.1 a 0.3 30 
Deu para perceber que o ensaio foi bem feito, poque apresenta quase os mesmos valores de ensaio 
comparando com os valores rotulados 
 
11) < Aula prática > 
Determinar a dureza da água da torneira, água mineral (Vumba, Namaacha e Chúta) 
laboratorialmente e comparar os resultados com os valores rotulados.  
 
 
 
 
(II-b) Precisão e Acuracidade 
 
Acuracidade é a precisão e exatidão de dados e informações, quando há ausência de erros ou 
equívocos.  
A palavra acuracidade está relacionada com a acurácia a aproximidade de um resultado 
experimental, com o seu valor real. Quanto maior a acurácia, mais autêntico é o resultado da 
experiência. 
 
Exactidão é a aproximidade entre os valores medidos e o valor verdadeiro ou real  
Grau de concordância entre um valor medido e o valor verdadeiro (valor mais provável). 
Precisão é a aproximidade entre as várias medições entre si. Grau de concordância entre medidas 
repetidas de uma quantidade. Exprime a “reprodutibilidade” de uma série de medidas. 

 
Processamento estatístico de valor medido 
Média 
Média é a soma dos valores dos dados (medições) de um conjunto dividido pelo número de dados 
(todas medições) contidos nesse conjunto. Matematicamente se expressa da seguinte forma: 𝑥 ̅= ∑ 𝑥    𝑛   
Onde: �̅� é a média da amostra 
           𝑥   é o valor da medição i 
         n é o tamanho da amostra 
 
variância 
A variância da amostra é a média aproximada das diferenças ao quadrado entre cada uma das 
observações e a média aritmética da amostra. Matematicamente se expressa da seguinte forma: 𝑠 = ∑(𝑥 − 𝑥̅) 𝑛 − 1  

Onde: 𝑠  é a variância da amostra 
Desvio padrão 
O desvio padrão indica o afastamento dos valores observados em relação à média aritmética da 
amostra em estudo. Matematicamente se expressa da seguinte forma: 

𝒔 =  ∑(𝒙𝒊 − 𝒙 )𝟐𝒏 − 𝟏  

Onde: 𝑠 é o desvio padrão da amostra 
 
Como exemplo para simular essa matéria, foram feitos 5 ensaios de análise de dureza da água 
mineral Avian e apresentaram os seguintes resultados: 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

Ensaio i Massa de 
Cálcio 
(mg/L) 

Massa de 
Magnésio 

(mg/L) 

1 83.6 32 
2 79.2 32 
3 74.8 40 
4 74.8 34.8 
5 74.8 37.4 

Total 387.2 176.2 𝒙  77.44 35.24 𝒔𝟐 12.390400 9.702400 𝒔 3.520000 3.114868 �̅� − 𝒔 73.920 32.125 �̅� + 𝒔 80.960 38.355 �̅� − 2𝒔 70.400 29.010 �̅� + 2𝒔 84.480 41.470 �̅� − 3𝒔 66.880 25.895 �̅� + 3𝒔 88.000 44.585 
Valor Min 74.80 32.00 
Valor Máx.. 83.60 40.00 

 
Pela Tabela conclui-se que todos dados medidos estão dentro de 99.7% pertencentes ao intervalo 𝑥 ̅േ3𝜎  
Pra qualquer medição laboratorial, pode-se determinar a média, variância e desvio padrão das 
medições e fazer os mesmo tratamento acima mostrado (pode-se determinar esses parâmetros com os 
resultados dos ensaios da Termobalança). 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

(III)  Equipamento de análise simultânea de carbono e enxofre 
 
1)Objetivo e 
visão geral 

Aprender o método de determinação da quantidade de enxofre no carvão e de 
traços de carbono no aço, usando o equipamento de análise simultânea de 
carbono e enxofre. 
 

2)Objetivo a 
Alcançar 

Compreender a quantificação simultânea de carbono e enxofre a partir da curva 
de calibração de cada elemento 

3)Princípio Ao esquentar e queimar a amostra junto ao oxigênio no forno por indução de alta 
frequência, o oxigénio e enxofre contidos na amostra vão ser substituido por  gás 
de CO2, CO e SO2. E medir o teor deles pelo analizador de gás infravermelo não 
dispersivo (NDIR) 

4)Procedimento 
de aula 

1)Explicar o objetivo e o princípio desta análise 
2)Explicação do ensaio  
3)Interpretação 

5)Bibliografia   
6)Palavras-chave Carbono, enxofre, urva de calibração, analizador de gás infravermelo não 

dispersivo (NDIR). 
 
< Objetivo> 
Aprender o método de determinação da quantidade de enxofre no carvão e de traços de carbono no 
aço, usando o equipamento de análise simultânea de carbono e enxofre. 
 
＜Princípio> 
Quando uma amostra é aquecida e queimada com fluxo de oxigénio (O2) dentro de um forno por 
indução de alta frequência, o carbono (C) da amostra é convertido na sua maioria em dióxido de 
carbono (CO2) e uma parte em monóxido de carbono. Já o enxofre (S) é convertido em dióxido de 
enxofre (SO2) e o hidrogénio (H) em vapor de água (H2O). A remoção de H2O, que é um componente de 
interferência na medição, é feita por um agente desidratante (perclorato de magnésio) e os gases 
remanescentes CO2, CO e SO2 são introduzidos no analisador de gás infravermelho não dispersivo 
(NDIR).  
 
 
< Explicar a situação > 
A amostra é aquecida e queimada junto ao oxigênio no forno por indução de alta frequência, o 
oxigénio e enxofre contidos na amostra vão ser substituido por  gás de CO2, CO e SO2. E medir o teor 
deles pelo analizador de gás infravermelo não dispersivo (NDIR) 
 



< O que é o analisador simultâneo de carbono e enxofre (NDIR)? > 
NDIR é equipamento laboratorial usado para analisar simultâneamente carbono e enxofre. A Figura 
abaixo mostra o analisador de Carbono e enxofre) 
 

 

 
Figura 24. Esquema do analisador de Carbono e Enxofre (NDIR) 
 
 
Abrir os gases a pressão de 0,3 MPa e fazer o pré-aquecimento por 2 horas 
             ↓ 
Ligar a fonte de alimentação e esperar por cerca de 20 minutos e então ligar a balança electrónica e o 
PC 
             ↓ 
Verificar o vazamento do equipamento principal 
             ↓ 
Medir as amostras padrão de enxofre e carbono para a faixa de concentração de análise desejada e 
elaborar a curva de calibração 
             ↓ 
Analisar amostras de concentrações desconhecidas e calcular o teor de enxofre e carbono por peso das 
amostras 
             ↓ 
Terminar o ensaio 
 
 
 
 
 
 

Condição de 
ensaio  

Equipamento de análise NDIR 
Amostra   Carvão de Moçambique e amostra de aço 

disponível no Laboratório da Universidade 
de Akita 

Amostra padrão :  Carvão standard e aço Standard 
Peso da amostra 
(carvão)  

10mg 

Activador Tunguisténio 
Estabilizador Estanho 
Peso da amostra (aço)  10mg 
Gases  Nitrogénio e oxigénio 

 

 

Figura 25. Analisador de Carbono e Enxofre (NDIR) usado no laboratório 
 
 
 

 
(a)                                 (b) 

Figura 26. Amostra, reagente e estabiliador usados no ensaio (a) e detector (PC) dos resultados de 
ensaio (b). 
 
 

 

Figura 27. Tratamento da amostra 
 
A Figura acima apresenta o tratamento da amostra e o seu cadinho cerâmico 
 
< Interpretaçaõ > 
 
Quando uma amostra é aquecida e queimada com fluxo de oxigénio (O2) dentro de um forno por 
indução de alta frequência, o carbono (C) da amostra é convertido na sua maioria em dióxido de 
carbono (CO2) e uma parte em monóxido de carbono. Já o enxofre (S) é convertido em dióxido de 
enxofre (SO2) e o hidrogénio (H) em vapor de água (H2O). A remoção de H2O, que é um componente de 
interferência na medição, é feita por um agente desidratante (perclorato de magnésio) e os gases 
remanescentes CO2, CO e SO2 são introduzidos no analisador de gás infravermelho não dispersivo 
(NDIR). No analisador, devido à característica de absorção do raio infravermelho do gás, haverá 
alterações no sinal de acordo com a concentração de gás. Esta alteração de sinal é transmitida de 
forma sucessiva ao microcomputador (CPU) juntamente com os sinais de fluxo e temperatura do gás. 
O microcomputador processa aritmeticamente os dados e calcula instantaneamente a massa do gás 
medido. As massas instantâneas do gás medidas desta forma são acumuladas até a combustão 

completa, obtendo-se assim a concentração total de carbono e enxofre da amostra. 
 
Enxofre (S) 
 

 
Figura 28. Curva padrão de enxofre 
 
Calcula-se a quantidade de enxofre na amostra a partir da percentagem de enxofre obtido durante o 
ensaio e pela curva de calibração (padrão) calcula-se a quantidade de enxofre na amostra (carvão) 
conforme mostrado na Tabela abaixo. 
 

Ensaio i S(%) 
medido 

S(mg) 
calculado 

S {mg de S/g da 
amostra (ppm)} 

1 1.088344 1.109198 105.6379 
2 1.246064 1.339311 128.7799 
3 1.176886 1.238381 130.3558 

 
Carbono (C) 

 
Figura 29. Curva padrão de Carbono 

y = 0.6854x + 0.3281
R² = 0.9892
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Calcula-se a quantidade de carbono na amostra a partir da percentagem de carbono obtido durante o 
ensaio e pela curva de calibração (padrão) calcula-se a quantidade de enxofre na amostra (aço) 
conforme mostrado na Tabela abaixo. 
 
 

Ensaio i C(%) 
medido 

C(mg) 
calculado 

C {mg de S/g da 
amostra (ppm)} 

1 0.39477 163.7375 2454.84 
2 0.397564 164.9017 2987.35 
3 0.400806 166.2525 2405.97 

 
5) Aula prática 

  A partir dos dados numéricos experimentais obtidos no ensaio do NDIR, desenhe as 
curva padrão de carbono e enxofre  e determine a quantidade de carbono e enxofre 
em cada amostra (aço e carvão respectivamente)  

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

(IV) Análise por AAS (espectrofotómetro  de absorção atômica) e análise por  ICP (plasma com 
acoplamento por indução) 
 
 
 
1)Objetivo e 
visão geral 

Quantificar os teores dos elementos na amostra de carvão decomposta por via 
húmida, usando as análises de AAS (espectrofotómetro de absorção atómica) e 
ICP (plasma com acoplamento por indução). 

2)Objetivo a 
Alcançar 

1)Compreender sobre a quantificação de ferro no AAS utilizando a curva de 
calibração de ferro 
2)Compreender sobre a quantificação simultânea de crómio, ferro e zinco no ICP 
a partir da curva de calibração de cada elemento 
3)Desenhar a curva de calibração no papel mirimêtrico 

3)Princípio 1)Determinar a quantidade de ferro a partir da atomização a ailtas temperaturas 
pelo AAS 
2)Determinar a quantidade de simultânea de crómio, ferro e zinco  a partir 
medição do comprimento de onda da luz característica desses elementos quando 
a amostra é sujeita a algum tipo de energia externa por excitação a através do 
plasma por acoplagem indutiva (ICP) 

4)Procedimento 
de aula 

1)Explicar o objetivo e o princípio desta análise 
2)O que é AAS? Apresentação de AAS mostrando o procedimento do ensaio. 
3)O que é ICP? Apresentação de ICP mostrando o procedimento do ensaio 
4)Explicação do ensaio  
5)Execução de ensaio 
6)Interpretação 

      (exercício) desenhar o curva padrão de AAS e ICP usando papel 
mirimétrico 

5)Bibliografia   
6)Palavras-chave AAS, ICP, quantificar, atomização, comprimento de onda,  plasma por 

acoplagem indutiva 
 
< Objetivo e visão geral > 

 
  No método de AAS, a amostra (carvão de Moçambique) é atomizada em alta temperatura e 

depois recebe irradiação de luz. O ferro é quantificado pela intensidade do seu espectro de 
absorção da luz 

  No método ICP, a amostra (carvão de Moçambique)  é excitação a através do plasma por 
acoplagem indutiva. O zinco, ferro e crómio são quantificados por seus elementos pela 

medição do comprimento de onda da luz característica desses elementos quando a amostra é 
sujeita a algum tipo de energia externa. 

 
 
< princípio > 
Atomização (AAS). 
Excitação a através do plasma por acoplagem indutiva (ICP). 
 
Explicar cada situação 

  Na AAS a amostra  é atomizada em alta temperatura e depois recebe irradiação de luz. 
  No ICP a amostra é excitação a através do plasma por acoplagem indutiva. 

 
 
< O que é o AAS? > 
AAS (AA-7000, fabricado pela Shimadzu Corporation) é um equipaento laboratorial que tem a função 
de quantificar os elementos através da intensidade do seu espectro de absorção da luz (Figura abaixo 
apresenta um exemplo de AAS). 

 

 

 
 
 
Figura 30. Esquema de AAS 
 

 

Figura 31. Esquema de lâmpada de cátodo oco 
 
< O que é o ICP? > 
ICP é um equipaento laboratorial que tem a função de quantificar os elementos através da medição 
do comprimento de onda da luz característica desses elementos quando a amostra é sujeita a algum 
tipo de energia externa (Figura abaixo). 
 
 

 
 
Figura 32. Esquema de ICP 
 
 
< Explicação do ensaio > 
 
Decomposição por via húmida (para AAS e ICP) 

  O carvão colocado em ácido sulfúrico e peróxido de hidrogénio é aquecido em uma chapa a 
uma temperatura superficial de 400 °C para decompor a matéria orgânica. A solução de ácido 
sulfúrico é arrefecida, diluída numa concentração desejada e recolhida como solução de 
amostra. 



AAS    
 
 Ligar o compressor 
             ↓ 
Seleccionar a lâmpada para ferro e ligar o equipamento principal e o PC 
             ↓ 
Conectar (o sinal) para reconhecer o equipameno a partir do PC e verificar se o nível de água do 
dreno é apropriado 
            ↓ 
Fazer inspecção do vazamento de gás 
            ↓ 
Ligar a chave do ducto 
           ↓ 
Fazer as medições na seguinte ordem: amostra em branco, amostra padrão e amostra de 
concentração desconhecida 
           ↓         
Terminar a operação 
 
 
Condição de 
ensaio de 
AAS 

Equipamento de análise AA-7000, fabricado pela Shimadzu 
Corporation 

Amostra   Carvão de Moçambique 
Amostra padrão :  Carvão standard 
Peso da amostra   0,2 g 
Reagente1 (Ácido 
sulfúrico) 

20ml 

Reagente 2 (Peróxido de 
hidrogénio) 

50ml  

Gás  Acetileno 
 
 
 

 
 (a) 
 

 
(b) 

Figura 33. Equipamento de absorção atómica (AAS) (33.a e 33.b). 
 
 
 
 
 
 
 
 

ICP 
 
Ligar o equipamento principal e o PC 
           ↓ 
Dispositivo de circulação de fluido refrigerante, Temperatura 20 °C 
           ↓ 
 Abrir o gás argónio, pressão secundária 0,45 a 0,48 MPa (se a pressão for igual ou exceder 0,6 MPa o 
medidor do dispositivo será danificado) 
           ↓ 
 Ligar o amostrador automático 
           ↓ 
Abrir (ON) o ducto 
           ↓ 
Fornecer água ao borbulhador  
           ↓ 
Controle do dispositivo→ Fazer a leitura da condição 1 → Aplicar a condição (no caso de fazer a 
análise na condição 1) 
           ↓ 
Calibrar o Comprimento de Onda Entrada da posição da amostra de medição  
           ↓ 
 Actualizar o coeficiente de calibração → → Realizar a calibração qualitativa do banco de dados 
           ↓ 
 Elaboração do método, Registo do elemento de análise/ comprimento de onda → Elemento → 
Selecção do comprimento de onda 
           ↓ 
Registar a amostra de calibração → Método quantitativo: Método da curva de calibração  
Registar a amostra  
           ↓ 
Verificar a medição contínua, se for encerrar a operação verificar também o desligamento automático 
da iluminação → Início da medição 
           ↓ 
Terminar o ensaio 
 
 
 
 
 
 

Condição de 
ensaio de ICP 

Equipamento de análise ICPE-9000, fabricado pela Shimadzu 
Corporation 

Amostra   Carvão de Moçambique 
Amostra padrão :  Carvão standard 
Peso da amostra   0,2 g 
Reagente1 (Ácido 
sulfúrico) 

20ml 

Reagente 2 (Peróxido de 
hidrogénio) 

50ml  

Enxágue (rinse) da 
amostra 

30s 

Tempo de exposição: 30s 
Gás  Árgon 
 Condições do gás 

Gás plasma 10,0 L/ min 
Gás suplementar 0,60 L / min 
Gás de transporte 0,7 a 1,0 L/ min 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 



 

 
Figura 34. Equipamento de ICP usado para ensaio 
 

< Interpretaçaõ > 
 
AAS 
Queimar o quadro (frame) com um queimador é alimentado com amostra atomizada por um 
nebulizador. Dentro do quadro, a molécula se dissocia termicamente e é gerado o "átomo livre". 
Quando se irradia um elemento com luz de determinado comprimento de onda, uma parte dessa luz é 
absorvida pelos átomos sendo que a taxa de absorção é determinada pela concentração desses átomos. 
Se considerarmos a intensidade da luz irradiada I0 e a intensidade da luz depois da absorção I pelos 
átomos de concentração C que se espalham no espaço de comprimento l, é possível formular a 
seguinte equação para I e I 0 (Lei de Beer-Lambert). 
 

𝐼 = 𝐼 exp (−𝑘𝑙𝐶) 
Onde k é constante proporcional 
 Absorvência (Abs. ) = − log  𝐼𝐼  = 𝑘𝑙𝐶 

A partir disso, será possível medir a absorvência de uma amostra de concentração desconhecida e  
determinar a concentração de um elemento dessa amostra pela comparação com a amostra padrão de 
concentração já conhecida. 
 
 

 
Figura 35. Curva de calibração de AAS 
 
Calcula-se a concentração de ferro na amostra a partir da absorvância emitida pela amostra durante 
o ensaio conforme a Tabela abaixo. 
 

Nº de amostra 
(carvão) 

Massa (g) Absorvância 
(AAS) 

Fi (ppm, 
calculado) 

Massa de 
Ferro (mg/g 
de amostra) 

1 0,2074 0.0804 8.5344 41.14 
2 0,1989 0.0755 8.0390 40.41 

 
 
 
ICP 

Na espectrometria de emissão ICP é feita análise quantitativa de um elemento pela medição do 
comprimento de onda da luz característica desse elemento quando a amostra é sujeita a algum tipo 
de energia externa. Como método de excitação a ser empregado o plasma por acoplagem indutiva  é 
largamente utilizado. O electrão orbital absorve a energia e sai do seu estado estacionário para uma 
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órbita de nível de energia superior (E2). No entanto, este electrão não consegue permanecer na órbita 
de nível superior de energia e acaba por voltar para uma órbita de nível inferior de energia (E1) num 
curto período de tempo de cerca de 10-7 a 10-8 segundos. Neste momento, o electrão emite em forma 
de luz (linha espectral) a diferença de energia ΔE. Considerando a frequência dessa linha espectral 
como ν, o ΔE é expresso pela seguinte equação: ∆𝐸 = 𝐸 − 𝐸 = ℎ𝜈 
Onde h é a constante de Plank 
 
O comprimento de onda da luz emitida depende do tipo de elemento e a quantidade de luz varia 
conforme a sua concentração. Assim é possível medir o comprimento de onda de uma amostra de 
concentração desconhecida e determinar a concentração de um elemento dessa amostra pela 
comparação com a amostra padrão de concentração já conhecida. Além disso, no espectrómetro de 
emissão ICP do tipo sequencial equipado com detector CCD, é possível recolher vários espectros ao 
mesmo tempo, possibilitando assim, a análise simultânea de vários elementos (No caso do ensaio 
feito foi análise simultânea de crómio, ferro e zinco). 
 
Crómio 

 

 

Figura 36. Curva de calibração de Crómio no ICP 
 
Calcula-se a concentração de crómio na amostra a partir da intensidade emitida pela amostra 
durante o ensaio conforme a Tabela abaixo. 

Nº de amostra 
(carvão) 

Massa (g) Intensidade 
(ICP) 

C (mg/L, 
calculado) 

Massa de 
Crómio 

(mg/g de 
amostra) 

1 0.20555 70.37533 0.044859 0.218238 
2 0.20555 66.10062 0.038316 0.186403 

y = 653.25x + 41.071
R² = 0.9996
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Ferro 
 

 
Figura 37. Curva de calibração de Ferro no ICP 
 
Calcula-se a concentração de ferro na amostra a partir da intensidade emitida pela amostra durante 
o ensaio conforme a Tabela abaixo. 

 
Nº de amostra 

(carvão) 
Massa (g) Intensidade 

(ICP) 
C (mg/L, 

calculado) 
Massa de 

Ferro (mg/g 
de amostra) 

1 0.238204 7216.428 0.044859 35.52 
2 0.238.204 7093.285 0.038316 34.84 

 
 

Zinco 

 
Figura 38. Curva de calibração de Zinco no ICP 
 
Calcula-se a concentração de zinco na amostra a partir da intensidade emitida pela amostra durante 

y = 797.23x + 473.98
R² = 0.9992
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o ensaio conforme a Tabela abaixo. 
 

Nº de amostra 
(carvão) 

Massa (g) Intensidade 
(ICP) 

C (mg/L, 
calculado) 

Massa de 
Zinco (mg/g 
de amostra) 

1 0.202548 420.6018 0.117576 0.580485 
2 0.202548 396.491 0.109026 0.538272 

 
6) Aula prática 

  A partir dos dados numéricos experimentais obtidos no ensaio de AAS de ferro, 
desenhe as curva padrão e determine a quantidade de ferro no carvão usando o papel 
milimétrico.  

  A partir dos dados numéricos experimentais obtidos no ensaio de ICP de crómio, ferro 
e zinco, desenhe as curva padrão e determine as quantidades de crómio, ferro e zinco 
no carvão usando o papel milimétrico. 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

CONCLUSÕES 
 
A partir da formação, foi possível obter conhecimentos de interpreitação dos resultados de: 

  Termobalança 
  Titulação (dureza da água) 
  Analisador de carbono e enxofre 
  Análise por Espectroscopia de Absorção Atómoca (AAS) e Plasma com Acoplamento por 

Indução (ICP). 
 
 
DESAFIOS 

  Vou usar esse material didático para ensinar aos alunos nas boas práticas laboratoriais 
  Vou publicar artigo/apresentar no Congresso Nacional 
  Precisamos de uma Espectroscopia de Absorção Atómoca (AAS) para enriquecer a qualidade 

dos ensaios laboratoriais 
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