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Manual de Procedimento para preparagdo de ldminas

delgadas e Superficies polidas.

1.Introdugio

O nosso conhecimento sobre a terra Fig 1 baseia se em séculos de
observagdes,movidas pela curiosidade nata do homem em saber sempre
mais e de ir mais além.Esta curiosidade e ansia de saber,levaram o homem
a enfretar mares desconhecidos séculos e milenios atras,levaram ainda,mais
recentente,aventurar se pelo espaco cosmico.a atracgdo pelo desconhecido e
a caracteristica da especie humana que,a ssos de todas as espécies animais.E
e esta caracterisca que tem levado o avango das ciéncias e da
tecnologia,que nos ultimos anos tem passos gigantescos.A Geologia,como

uma ciéncia,tem obviamente beneficiado destes avangos.
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2. Componentes da Mdquina de corte

Fig.2Serra de Diamante

Fig.4 Farrementa

Fig.6Quadro da corrente electrica Pedal da corrente para ligar/desligai

2.2-Corte de amostra para laminas delgadas
Separamos algumas amostras com os respectivos nomes,
suas caracteristicas e corte em pequenos tamanhos.

Fig.2Corte com Serra diamante

Fig.3 Amostra cortada

2.3-Desgaste e polimento das laminas delgadas com os #150,#320 e
#800 respectivamente

Estas laminas sao preparadas no disco de ferro de diametro
240mm.

Fig.2 Disco de ferro 24omm




2.4-Polimento com o #1000 na Placa de Vidro.

2.5-Limpeza das Laminas delgadas com o centrifugador magnético.

Fig.1 Mddquina de limpeza da laminas

2.5.1-Com a resina colamos a temperatura de 160° C com bico

de gds regulada a chama de aquecimento.

Fig.1 Resina

Fig.4 Colar o vido com a rocha
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2.6-Colagem com Bomd E

2.6.1-Estas sdo coladas a temperatura ambiente

Fig.1 Frasco de cola Bomd E

2.7-Segundo corte das laminas delgadas com co Bomd E




As laminas delgadas preparadas com a resina e com bomd E voltam

para o processo idéntico a foto 2.3 degaste e polimento com #150,#320

v
b |

e #1000.

|

LY

Fig.2 Disco 1

2.8- Colagem das Lamelas com o Balsamo de canada tamanho
24x36 Glass
2.8.1Aquecimentos o balsamo de canada dentro de uma colher a

uma tempetura adequada ate desapararecer as bolhas de dgua .
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Fig.4 Colagem da lamela
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2.9-.Limpeza das laminas delgadas com a acetona.

Usa se a acetona para a retirada de todas as groduras da cola existente na lar

Fig.2 Limpeza das laminas
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2.10-Descrigao das laminas delgadas no micoscdpio 6ptico e
as suas respectivas fotografias.
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Descrigdo de laminas delgadas e suas fotografias

O quartzo e plagioclass e o padro destas laminas.
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3-Préticas de laminas de superficies polidas
Nota. Efectua-se primeiro o corte da rocha de acordo com a
areia do estudo pretendido.

3.1-Selecinou -se 10 frascos para e 10 amostras de mineiros onde
foram preparadas com a resina proppor¢ao de 105ml por 1ml com o uso

de frasco plastico lubrificando com a vazelina.

18

Fig.3Sec¢des preparadas

3.2 As secgGes polidas foram colocadas e levadas para o
Excicador a bomba vdcuo para absor¢do das bolhas existentes nos
fracos com a resina.apds 10 minuntos sao retiradas for a do
aperelho. e das capsulas.

Fig.1Aparelho para absorcao de bolhas




Fig.2 Retirar do aparelho as
secgdes

Fig.3 Retirada nas capsulas
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3.3-Desgaste e polimento das superficies polidas
Estas laminas foram tratadas com o #150,#320,#800, #1000,#2000 e
#3000.

Fig2 Placas de polimento #1000
,#2000e #3000
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3-4 Foram também tratadas ou polidas com Lixa ou papel do
polimento de 600 e com nas suas estremidades ou pontas da secgdo .

Variedades de Lixas #600,#800 e #1000
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Fig.3 Maquina para limar as pontas da secgdo

3-5-Polimento das secgbes polidas com pasta de diamante e
Alumina a 3 pm.

Fig.1 Frasco de alumina
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Fig.3 Maquina com DP a 3um

3.6 - Demostragdo do material usado no processo de polimento das
secgdes polidas para os sulfurectos com pasta de diamante
3micro,1micro e % mico.

De salientar que cada pasta tem o seu respectivo disco.

Figa DP
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Fig.3 Disco da DP de 3yum
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3-6-1Continuagio da demostragio do material usada para o
polimento com as DP de 3um,1pm e 1/4pm.

Fig.2 Massa lubrificante no tubo 3pm
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Fig .3 LiquidoLubrificante

3

Fig.1 Mdquinas para cada tratamento de minerais
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3.7As secgeds polidas podem ser de Sulfurectos ,Silcatos ,ou de
Carbonatos tem a sua recpetiva maquina de uso isto para evitar a
contaminagdo no acto do precessamento por dez (10) minuntos para
cada

3-7.1-Polimento das sec¢des polidas com a pasta de
diamante 3 pm.

Fig.3 polimento da seccao com sulfureto e liquido
lubrificante
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3.8.1- aspecto relevante ,na descricagdo destas laminas temos um
manual padrao que serve como guia da interpretagao dos minerais
existentes .

O microscopio e de luz transmitida e reflexdo
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1. Introducio 1. Preparacgio da Amostra
A separagdo e concentragdo dos minerais n de f a paragio Uma amostra de mdo deve ser previamente esquartejada na maquina de corte e introduzir na
lométrica, separagio el i por densidade e sele¢dio manual. britadeira até se tornar o mais fino possivel.

O zircdo é um mineral acessorio muito frequente em quase todos os tipos rochas. Nas rochas
magmaticas, eles sdo automorfos e subdiomorficos. As cores variam de laranja, rosa, marrom ou,
as vezes, marrom escuro, devido a metamerizagdo.

A sua granulometria varia de alguns micrometros a centimetros. A presenga de nucleos com

idades mais antigas do que aquelas encontradas nos bordos do grio indica a participagdo do

mineral em eventos de reciclagem crustal. Estes nicleos representam reliquias de cristais de

zircio mais antigo que, depois de terem sofrido uma erosiio e/ou fusdo parcial, recristalizaram
dando um nuicleo rep ivo do protdlito antigo.
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Figura 01 — Preparagdio da amostra. A: maquina de corte, B: amostra de granito e C: Britadeira
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2. Crivagem

Voltar a triturar a amostra usando almofariz e fazer se a separagdo usando crivos: (120, 200, 230,
180 € 300 pm)

Figura 02 — Trituragdo e crivagem. A: Almofariz, B: serie de crivos e C: processo de separagio
granulométrica.
Nota: para os usamos o

dos crivos de 180 e 300 pm.
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1. Separaciio via himida

A figura 03, mostra o processo de separagdo via humida. Neste caso, a separagdo consiste no
seguinte: Numa bacia com agua, introduzir a tina com amostras, inclinar a tina num angulo que
permita com que ao fazer se um movimento rotativo o material leve saia da tina. Numa outra
tina, colocar o material denso.

Figura 03 — Separagdo via humida
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A figura 04, mostra uma estufa para a secagem das amostras. A amostra com minerais pesados ¢
colocada na estufa, durante 24 horas a 60°C. Depois de 24 horas a amostra é retirada da estufa
para procedimentos posteriores. A figura 05 mostra amostra seca.

Figura 04 — Estufa com amostra, no processo de secagem

Figura 05 — Amostra seca
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2. Separagiio magnética

A figura 06, mostra o processo da separagio magnética da amostra, usando o iman. Embrulha se
o iman em dois papeis de limpeza. O primeiro serve para cobrir o iman e o segundo para
assegurar a amostra com propriedades magnéticas. Numa tina de porcelana, coloca se a amostra
e aproxima se o iman que vai atrair as amostras com propriedades magnéticas e os ndo
magnéticos permanecem na tina.

Figura 06 — Separagio magnética
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3. Separacdo com liquidos pesados

A figura 7, mostra o fasco contendo o politungostato de sodio para a preparagdo do liquido
pesado a usar na separagdo do zircdo.

Figura 07 - Frasco contendo Politungostato de sodio para a preparagdo da solugdo com densidade
aproximada de 3.0 g/L

Densidade (g/ml) SPT (g) Agua Destilada (ml)
2.300 723 7

2.400 752 248

2.500 772 228

2.600 790 210

2.700 805 195

2.800 820 180

2.900 835 165

3.000 850 150

Tabela 01 — Preparagio de liquido pesado. SPT —sodio politungostato
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A figura 08, mostra o processo de preparagdo do politungostato de sodio. Pesar o frasco vazio e
elimina se ao zero. Em seguida pesa se o politungostato de sodio. Num outro frasco mede se a
agua destilada e mistura se de acordo com a tabela 01.

i )
Figura 08 — Preparagdo do politungostato de sodio
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A figura 09, mostra o processo de separagdo com liquidos pesados. Introduzir uma porgio de
amostra no tubo de ensaio e em seguida o liquido pesado, figura 10 até 75 a 80% do volume.

Figura 09 — Processo de introdugiio da amostra no tubo de ensaio

UEM 2019 Page 10

A figura 10, mostra o processo da introdugio do politungostato de sodio. Dentro do tubo de
ensaio contendo amostra, introduz se o liquido (politungostato de sodio) e agita se.

Figura 11 —Tubo de ensaio com amostra e politungostato de sodio
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A figura 12, mostra o processo de separagdo usando o centrifugador. As amostras sdo colocadas
no centrifugador. Colocamos 10 minutos, rodar a rotagdo pouco a pouco até atingir 2000 rpm.
Sempre deve se colocar os tubos na forma de cruz. Caso sejam em numero impar, coloca se um
tubo com agua destilada para garantir o equilibrio.

Figura 12 — Separagio usando centrifugador

A figura 13, mostra a separa¢do entre o material denso no fundo do tubo e menos denso por
cima. O objectivo € recuperar o material no fundo do tubo de ensaio que contém os minerais
pesados.

Figura 13 — Minerais pesados no fundo do tubo de ensaio
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A figura 14, 15 e 16, mostram o processo de recuperagdo do liquido pesado. Com uma pipet: A figura 16, mostra uma parte do liquido pesado (poli de sodio) ja perado. No
retirar a parte flutuante (suja) e deitar se fora. O liquido é r do, filtrando e ar d final deve se etiquetar, col; do a densidade aproximada e a data da preparagdo. Guardar em

para outros usos.

Figura 15 — Introdugdo do politungostato de sodio no frasco
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um lugar fresco e seco.

Figura 16 — Processo de recuperagio do politungostato de sodio
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A figural7 e 18, mostram o processo de lavagem. Lavar com cuidado o tubo com 4gua destilada,
despejando pouco a pouco até se recuperar o material mais denso, com o cuidado de néo perder.
Fazer por 6 vezes para garantir a limpeza completa.

Figura 17 — Lavagem da amostra com agua destilada

Figura 18 — Despejo da .égu de lavagem
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A figura 19, mostra uma tina de porcelana onde despejamos a amostra ja limpa, depois de
aproximadamente seis lavagens.

Figura 19 — Amostra limpa

Secar as amostras na estufa a 90 °C, durante 24 horas. A escolha da temperatura depende da
temperatura de fusdo do material a analisar e esta deve estar abaixo deste, para evitar a fusdo da
amostra.
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Figura 20 — Secagem da amostra na estufa

A figura 21, mostra a amostra com minerais pesados, prontos para a separagio do zircio.

Figura 21 — Amostra com minerais pesados
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Figura 22 — Processo de separagéo do zircio

Com uma agulha e com a ajuda da li do mi io fazse a do zircdo.
Preparar uma lamina, colocar a cola apropriada para garantir que o zircdo permanece no vidro.
Colocar o zircdo no vidro de forma vertical e na mesma zona e em ordem.
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A figura 23, mostra o processo de preparagdo do vidro para o zircdo. Colocar a fita cola na
lamina com muito cuidado, evitando criar bolhas de ar, pois estes podem aparecer em posterior
analises, perturbando a informagdo. Depois de colar, retira a parte de cima.

Figura 23 — Preparagdo do vidro
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4. Preparacio de laminulas

Preparar a resina SpeciFix - 20, Ix1 num copo de vidro. Usando a balangdo pesa a primeira
resina, antes retirar o peso do copo. Para acrescentar o segundo, registar o peso do primeiro e
fazer o mesmo ao segundo frasco. Num copinho aberto nos dois lados, colocar vaselina para ndo
colar a laminula. A figura 24 mostra o processo de prepara¢do da laminula. O copinho deve
cobrir as amostras do zircdo. Deixar num lugar fresco e seco até formagdo da laminula pronta
para a leitura.

igum 24 — Preparagdo de laminulas
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5. Processo de polimento de laminulas

A figura 25, mostra a laminula pronta para o polimento

Figura 25 — laminula antes do polimento
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A figura 26, mostra o processo de polimento usando abrasivos. Usamos abrasivos de 250 pm no
lugar de 300 pm que seria o ideal. Colocar um pouco de agua e polir, rodando para evitar que
ndo seja plana e de vez em quanto verificar no microscopio.

Figura 26 — Processo de polimento com abrasivo
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A figura 27, mostra o processo de polimento usando a maquina de polimentos. No inicio usamos
alumina de 0,5 pm e depois com 0,3 pm. Cada vez que polimos verificamos no microscopio para
vermos se ja atingimos o ponto necessario.

Figura 27 — Processo de polimento na maquina, usando alumina
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A figura 28, mostra o processo de verificagdo no microscopio.

Figﬂira 28 — Observagdo ao microscopio

A figura 29, mostra a laminula pronta para posteriores determinagdes.

Figura 29 — Laminula
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As figuras 30 e 31, mostram o processo de verificagdo do zircdo no microscopio.

—

Figura 30 — Observagdo do zircdo no microscopio

Figura 31 — Imagem do zircdo
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Anexos

Anexo 01 — Conteudo de papel de filtro para a recuperagdo do liquido denso

Anexo 02 - Vaselina para |
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‘Anexo 03 - Resina para a preparagdo de laminulas
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1.0. Consideragdes iniciais

A difracgdo de raios-X por um sélido cristalino pode ser demonstrada considerando a
difracgao pelos pontos contidos num conjunto de planos.

@O O—-0---B O~

nAk =2 d,.sen©

A- comprimento de onda; n - ordem de difracgdo; d - a distancia interplanar; © - angulo
de incidéncia.

Na analise por difractometria de raio x (XRD), existem duas técnicas de preparacao de
amostras, amostras orientadas aleatoriamente e amostras orientadas (hidratadas
hidraulicamente). As amostras orientadas aleatoriamente séo para analise em massa.
As amostras orientadas sdo para a identificacdo dos minerais de argila tornando os
minerais de argila extraidos a mesma orientagéo, o que torna os picos de mineral de
argila mais pronunciados.

Apbs a orientagdo, alguns minerais ainda tém os mesmos picos, entdo o tratamento
adicional para as amostras orlentadas e por vezes necessario. O etileno glicol fara
expandir o grupo de 0s picos para a esquerda do
difractograma (aumento do espagamento em d). Se encontrarmos este movimento dos
picos, entdo pode se deduzir que tem uma argila em expansédo. Outro tratamento
adicional inclui tratamento com HCI, que entre chlorite e caulinite, elmina a chlorite,
ficando caulinite. Outros métodos também podem ser aplicados como o aquecimento a
400 e 550 °C.

2.0. Fulsog para a Di il de

Amaostra Bruta

No intervalo de 0 - 20 28 No intervalo de 0 - 20 28
deg, existem picos? Sim deg, existam picos? Nao

hidraulica

. Ha picosa 7 A
Ha picos entre 14— 15 A7 (EG) Clorite/kaolinite
Aplicar HCI, se desaparecer =
Kaolinite

Mudou para 17A? = Smetite
Nao mudou? = Chlorite

Figura 01 = Fluxograma para a preparagéo das amostras

A amostra bruta, depois de tratada, faz se a leitura no XRD. Apresenta picos entre 0 a 20 2 ©
deg? Se sim, temos argilas na amostra, entdo faz se a EH (elutriagdo hidraulica), se ndo
apresenta picos nesta faixa & s6 usamos a tabela de Hanawalt para identificar os minerais.

- Tendo argilas e havendo picos no intervalo entre 14 a 15 A, aplica se EG (Etileno glicol) e
havendo expansédo para 17 A, é smectite, se ndo ha expansao significa que temos chorite.

- Havendo picos a 7 A, aplica se o tratamento com HCI (4cido cloridrico). Depois da adic&o de
HCI, se o pico desaparecer, significa que temos Kaolinite, pois o acido reage com a chlorite.

3.0. Preparagido da Amostra

3.1. Amostra Bruta

P2 (lap tf)

Figura 02 — Amostra inicial

Limpeza do material com detergente, agua,
higiénico. No inicio e no fim da operagéo.

agua destilada, alcool etilico e papel

Figura 03 — Material de limpeza e padréo de SiO,

-l > Ty
Figura 04 — Preparagao de amostras moles — Triturar até o tamanho com a granumetria
desejada.

S

Figura 05 - Suporte para a prensagem manual, martelo e moedor tipo pildo — Esmagar
a amostra dura até se obter um pé com granumetria desejada, usando crivos.




Como colocar a amostra no papel de aluminio

Figura 06 — colocagao da amostra no papel de parafina

Figura 07 — Colocagao da amostra no plastico - A amostra deve ser colocada dentro do
plastiquinho e colocar sua identificagao.

Figura 08 — Limpeza do material para colocagao no aparelho de XRD

Figura 09 — Sempre deve se comegar com o padrao de SiO>, depois as amostras.

Colocar a referencia no prato, pode ser em numero(1,2,3, etc). Com ajuda da espatula,
colocar a amostra no prato de aluminio e amassar com o vidro até obter uma massa
glana e lisa.

Figura 11 — Compartimento para colocar amostras

Amostra no porta amostras de XRD, prontas para analise

Figura 12 — Amostras durante a leitura no XRD




3.2. Preparagdo das amostras usando a Elutriagdo hidraulica

Colocar a amostra num copo de precipitagdo de 300 ml (o copo deve ter o registo da
amostra).

Figura 13 — Amostra nao muito fina (tamanho da areia).

Deitar agua destilada até 300 ml, agitando e mexendo com uma espatula, deixar em
repouso durante 8 horas.

Figura 14 — Amostra em agua destilada

Transferir o sobrenadante para um compo pequeno de 100 ml e deixar cedimentar.

Figura 15 — Solugédo sobrenadante em sedimentacéo

Depois de sedimentar, despeja se o sobrenadante e restando aproximadamente 10 ml.
Colocar no tubo de ensaio e depois coloca se no centrifugador.

Figura 16 — Centrifugador com amostra
Ligar o botdo (on), colocar para a centrifugacdo em 10 minutos (primeiro um pouco
acima de 10 mn e acertar para 10 min) e, girar lentamente a rotagao para 2.000 ppm.

Tirar do centrifugador, despeijar o sobrenadante e retirar o residuo para um prato de
vidro, previamente limpo e esterilizado.

Este processo é feito com uso da
espatula e aproveitando a tensdo
superficial, a amostra devera cobrir
todo o prato de vidro, sem espagos
vazios. E preciso Deixar secar.

Figura 17 — Colocar a amostra no prato de vidro

Figura 18 — Colocacdo da amostra no prato de vidro. a) Processo de colocagéo, b)
situacao Ideal; c) situacao néo ideal.

Leitura das amostras

- Instalar (fixacdo das amostras nos seus respectivos suportes (porta amostra).
- Definir as condi¢bes experimentais.
- |dentificar o material desconhecido por DRX

3.3. Preparagéo usando Etileno Glicol

Pegar nas amostras usadas para a Elutriacéo hidraulica e colocar para cada uma, uma
ota de Etileno glicol 15%.




Leitura das amostras

- Instalar (fixacao) das amostras nos seus respectivos suportes (porta amostra).
- Definir as condigées experimentais.
- Identificar o material desconhecido por DRX
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Figura 20 — Exemplo do efeito do EG
3.4. Tratamento com acido cloridrico (HCI)

1. Usa se o residuo ndo utilizado a quando da ElutriagZo hidraulica, colocado no outro
tubo de ensaio.

Figura 21 — residuo dentro do copo

Usando uma espatula, colocar uma porg&o no tubo de ensaio

Figura 22 — Processo de colocar o residuo no tubo de ensaio

A quantidade deve ser mais ou menos igual a da figura a baixo

I
Figura 23 — Amostra (residuo) dentro do tubo de ensaio

Preparara se o banho Ultra-som

Figura 24 — Banho ultra-som

E necessario Introduzir para dentro do banho ultra-som, agua previamente aquecida a

Figura 25 — Introdugao da agua quente no banho ultra-som

Para dentro do banho ultra-som, Introduzir também um copo de precipitagdo, com agua
a80°C.A agua do copo deve estar um pouco acima da agua do banho ultra-som, para
ue haja e

ol e
Figura 26 — Banho ultra-som com agua a 80 °C e copo no se interior
Preparagéo de &cido cloridrica 1: 3

Nota: O técnico deve estar bem equipado com bata, luvas e mascaras, para evitar
queimaduras com o acido.

Figura 27 - O técnico deve estar bem equipado




Figura 28 - Recipiente com HCI

Introduzir HCI, usando micro pipeta adequada para um copo de precipitagéo, dentro no
nicho. Usamos HCI 1 : 1. Retirou se 5 ml deste &cido.

i w

Figura 29 — Introdugéo de HCI no copo

Processo da introdugdo da agua destilada até ao nivel desejado

r )
Figura 30 — Preparacéo do acido

Introduzir o acido no tubo de ensaio contendo amostra, até mais ou menos 2/3 do

volume do tubo de ensaio

Figura 31 — Introducéo do acido no tubo de ensaio com amostra

Colocar o tubo de ensaio com amostra e &cido clor
som. A temperatura deve subir até 80 °

ico no copo por dentro do banho ultra-

Figura 32 — Processo ultra-sénico - Se aparecer uma coloragao esverdeada, é suposto
a existéncia do ferro e por conseguinte, chlorite.

Figura 33 — Aparecimento de uma coloragéo esverdeada
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Depois do tempo, desliga se e retira se o tubo de ensaio ao centrifugador

Figura 34 — Fim do processo ultra-sénico
Colocar o tudo no centrifugador, garantir as condicées de equilibrio

Figura 35 - Centrifugagao
A: Tubo com amostra  B: Introduzir no centrifugador C: Ligar o centrifugador

Ligar o bot&o (on), colocar para a centrifugagéo em 10 minutos(primeiro um pouco acima de 10
minutos e acertar para 10 min) e, girar lentamente a rotacéo para 2.000 ppm.

No final, deitar o sobrenadante num recipiente apropriado para descarte de residuos

22




Figura 36 — Recipiente para descarte de residuos
Lavar com 4gua destilada, voltar ao processo ultrassonico e centrifugagéo por 3 vezes,
como descrito anteriormente, para garantir que o 4cido esteja eliminado
completamente.

Figura 37 — Limpeza do &cido no tubo com amostra

No final retira se o residuo, coloca se no prato de vidro, deixa se secar e faz se a leitura
no XRD, como descrito nos itens anteriores.
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Figura — 38 — Exemplo da aplicacdo do HCI

O grafico a esquerda mostra a sobreposigao de 2 picos, por exemplo a 12,3 A, antes
da preparacdo com HCL. No grafico 2, depois do tratamento, ha desaparecimento de
picos, o que pressupdes que o que desapareceu € clorite.
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4.0. Resultados
Amostra preparada através da Elutriacéo hidraulica (EH)
- 4000
Fluxograma da amostra (bulk)
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Figura 40 — Fluxograma da amostra com elutriagao hidraulica (EH)
Alb Alb Alb Alb  Alb Alb Alb
500
Com a amostra orientada hidraulicamente, os picos de minerais das argilas, se tornam mais
ronunciados, facilitando a sua identificagao.
0
0 5 10 15 20 25 30 35 20 25
20deg
Figura 39 — Fluxograma da amostra original (bulk)
- Identificar o material desconhecido por DRX
- Instalar (fixagéo) das amostras nos seus respectivos suportes (porta amostra).
- Definir as condigdes experimentais.
- Identificar o material desconhecido por DRX
25 26




Amostra preparada através da adicao de Etileno glicol (EG)
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Figura 41 — Amostra depois do tratamento com etileno glicol (EG)
Este i baseia se na i de alguns ilomi is admitirem em suas

estruturas ligagoes com alcoois, e este por sua vez, com agua. Desta forma, aumenta se
a distancia interplanar referente a direccao (001). Neste caso concreto ndo houve
expans&o o que pressupdes que se trata de chlorite.

Método de Hanawalt

Escolher o primeiro pico com
malor imtensidade

Escolher outras dos
mals intensos

Escolher o segundo mais intenso,
nao utilizado, ver tabela

Existem picos nao
usados?
Ver os demais, conferem?

SIM, Identificar

Pico restante?

Figura 42 — Método de Hanawalt

Exemplo da tabela de Hanawalt para a identificacéo de quartz

1. Escolher o pico mais intento e o segundo mais intenso,

2. Através da tabela de dados de Hanawalt, procura se os dois valores na mesma linha
(3,34; 4,26), e verificar se na dados da amostra temos alguns valores restantes (1,62;
1,54; 2,46; 2,26; 2,28, 1,38 ou 2,13). Neste caso se encontrar mais alguns valores
destes sera quartz. .
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3. Por exemplo, os que nao fazem parte desta lista, faz se de novo a escolha do pico mais
intenso e o segundo, fazer como feito no nimero 2, até completar todos os picos.

27 28

Tabela de resultados
A tabela a baixo, mostra os resultados da amostra de um basalto colunar
2-theta(deg) d(ang.) Int. I(counts deg) Minerais

m——
5.911(10) 14.94(2) 43.8(8) Chlorite/vermiculite *
22.026(4) 4.0323(7) 2.1(2) Albite
23.64(2) 3.761(3) 4.1(3) Albite
24.48(3) 3.633(4) 24(2) Albite
27.805(2) 3.2059(2) 64.2(11) Albite
28.061(3) 3.1773(3) 20.7(7) Albite
28.49(3) 3.130(3) 2.2(4) Albite
29.816(12) 2.9941(12) 5.9@3) Albite
30.43(2) 2.935(2) 5.9(4) Albite
35.806(11) 2.5057(7) 9.8(4) Albite

—

Tabela 1. Resultados da amostra 2 (P3, basalto colunar)
* Nao se fez a determinagéo por XRD, para confirmagao

Anexos — Tabela de Anawalt e outros materiais pertinentes
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1. Introdugiio
A avaliagio de uma serie de propriedades fisicas ¢ quimicas dos materiais geologicos (minerais e
rochas) é um dos aspectos basicos no estudo das ciéncias dos minerais e, o reconhecimento
destes materiais, sem o auxilio de instrumentos de apoio pode ser desenvolvido através de

exercicio e experiéncia até um nivel consideravel.

Avangos recentes na instrumentagdo disponibilizam um amplo conjunto de técnicas ¢ métodos
analiticos para a avaliagdo das propriedades fisicas e quimicas, aquisicdo de dados tanto

quantitativos como qualitativos e também informagdes estruturais dos materiais geologicos.

O presente relatorio encerra-se num projecto de treinamento de curta duragio denominado
“Training Mining for Education” no ambito da cooperagio entre o Departamento de Geologia da
Universidade Eduardo Mondlane ¢ a JICA — Agencia Japonesa de Cooperagdo Internacional.
Neste contexto, o relatorio traz de forma sintética alguns procedimentos usados para a

preparagio de amostras destinadas a extragéio do zircao para a datagao.
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2. Objectivos 4. Procedimentos para extraccio do zircio para a datagio

2.1.  Objectivos gerais
» Melhor as técnicas e métodos usados nas anélises de minerais e rochas;
> Aprimorar os conhecimentos em relagfo as analises de minerais, rochas de modo

a integra-los no curriculo

2.2.  Objectivos especificos
> Extracgdo dos graos de zircio para a datagdo;
» Adquirir conhecimento sobre técnicas de identificagdo de rochas, depositos e

minerais para estudos petrolégicos e propriedades mineralogicas

3. Metodologia do trabalho
Para o alcance dos objectivos previamente tragados. varias etapas ¢ procedimentos foram
executados. Desde a escolha de amostra, preparagio da amostra, trituragiio da amostra, separagio

granulométrica, etc., estas etapas e outras serdo descritas mais adiante.

Hernani Vitorino Nhatinombe Universidade da Akita Page 2

41. P de paraa de zircao
Antes de mais nada, preparou-se o material que seria usado para a preparagio das

amostras de rochas.

» Triturou-se o “quartz sand” no “iron morter™;

%

De seguida lava-se o “iron morter” usando agua corrente:

v

Limpa-se o “iron morter” com o etanol de modo a evitar a contaminagao da

nossa amostra.

4.1.1. Trituragao e a étrica
0 processo de preparagio de amostras de rochas para a extracgdo do zircdo, compreendeu os

seguintes procedimentos:

> Quebrar a amostra de rocha para um tamanho adequado, usando martelo:

% Triturar a amostra no “iron morter” até atingir uma granulometria fina;
> A G lométrica foi feita d dois crivos, um de 500 pum ¢ outro
<350 pm;

= - E | R
Figura 1: A) “Iron morter” usado para a trituragio da amostra; B) Crivo usado para a separa
granulométrica da amostra.
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4.1.2. Flotagdo para concentrar minerais mais densos
» A parte com a granulometria <350 pm foi submetida a flotagdo de modo a concentrar

os minerais pesados ¢ extrai os mais leves:

> Apos a concentrar os minerais pesados, a amostra foi colocada numa maquina para

sccagem da mesma;

[

B
Figura 2: A) Flotagio para a concentragdo dos minerais pesados ¢ amostra final de minerais pesados
concentrados: B) Miquina usada para a secagem da amostra.

4.1.3. Separaciio magnética dos minerais
> Depois de sccar a amostra, estd ¢ submetida a uma separagdo magnética, isto €,

separagdo dos minerais magnéticos dos ndo magnéticos usando iman;
> Descarta-se a parte de amostra de minerais magnéticos e usa-se aparte de minerais

ndo magnéticos;

Figura 3: Processo de separagio de minerais magnéticos dos mincrais ndo magnéticos usando iman.
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4.1.4. Separagio dos minerais mais densos usando a solugio de politungstato de
sodio
» Pde-sc a amostra num tubo de ensaio ¢ adici a solugdo de poli de

sodio;

» A amostra é colocada numa méaquina ultrassonica contendo agua, onde é aquecida

durante 5 minutos;

[ =
Figura 4: A) Copo de precipitagdo contendo solugdo de politungstato de sddio; B) Tubo de ensaio
com amostra apds a adigdo da solugio de politungstato de sodio.

» A amostra ¢ colocada na maquina centrifugadora, com o objectivo de concentrar os
minerais mais densos no fundo do tubo de ensaio;

> A parte constituida por minerais densos ¢ deixada na maquina de estufa para secar;

e
Figura 5: A) Mdquina ultrassonica contendo amostras no tubo de ensaio: B) Mdquina centrifugadora.
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4.2.  Observagio, identificacio de minerais pelo microscopio e extracgio do zircio
» Observagio e identificagdo de minerais usando microscopio;

» Extracgdo do zircdo usando agulha no microscopio:
> Os grios de zircdo sio arrumados numa lmina onde coloca-se uma fita-cola para
que os grios de zircdo adiram a superficie;

» Faz-se sec¢io polida, usando-se cola ¢ deixa-se secar por trés dias.

e P
Figura 6: A) Extracgdo do zircdo usando agulha; B) Limina onde amumam-se os
zircdes e secgdes polidas.

4.3.  Polimento e Carbon coating das sec¢des polidas
> Depois da secagem das secgdes polidas do zircdo, estas passam por um processo

de poli usando di “grinders” e finali. com o de diamante:
» “Carbon coating™ das secgdes polidas, isto é, colocar uma camada de carbono nas

amostras que permitird a condugdo da corrente.

Figura 7: A) Preparagao do carbono par:
contendo amostras

Hernani Vitorino Nhatinombe Universidade da Akita Page 6
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4.4.  Seccdes polidas do zircio no SEM (Scanning Electron Microscope)
» Limpa-sc o porta amostra usando o ctanol;

» As amostras sdo colocadas no porta amostra e afixadas com a ajuda da fita-cola,
que também permite a condugio da corrente eléctrica;

> Mede-se a altura da amostra usando-se a régua.

Figura 8: A) Scanning Electron Microscope: B) Medigio da altura da amostra: C) Amostra para o SEM.

4.5.  Identificaciio do zircio ¢ interpretacio dos dados do SEM

O SEM (Scanning Electron Microscope) permite a identificagdo de minerais através da diferenga
de densidade. Os minerais mais densos apresentam uma tonalidade mais clara ¢ os minerais mais
leves apresentam uma tonalidade escura. O SEM faz um “scanning” da amostra ¢ produz uma
imagem BEC (Backscattered Electron Composition), onde cada grio do zircdo pode ser

detalhadamente analisado.

0 zircio ¢ identificado no SEM através das suas caracteristicas principais, pois apresenta cristais

cuédricos de diversos h a ido, castanho claro a incolor ¢ com brilho

adamantino.
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Para a analise dos cristais do zircdo no SEM, duas técnicas foram usadas, a téenica de Catodo

Lumi éncia (CL - Cathodelumi ) ¢ a téenica de Espy pia de Encrgia Dispersiva

(EDS — Encrgy Dispersive Spectroscopy).

Através da técnica de Catodo Luminescéncia (CL) faz um “scanning™ da amostra e produz uma
imagem CLI (Cathodoluminescence Image). Esta imagem permite a identificagdo de zonamento

nos grios do zircdo. E por sua vez a técnica de Espectroscopia de energia.

Dispersiva (EDS), usa as imagens BEC ¢ CLI para observar a forma do grdo do zircdo,
determinagdo da composicdo quimica qualitativa ¢ quantitativa de qualquer ponto sclecionado no

zircdo.

45.1. Interpretagio das imagens produzidas no SEM
As secgdes polidas produzidas foram levadas para o SEM (Scanning Electron Microscope) de

modo a proceder-se a identificagdo e analise do zircdo.

Foram selecionados ¢ analisados quatros grios de zircdo. ¢ através do “sanning” das secgdes
polidas foram produzidas oito (8) imagens, dos quais quatro (4) sio imagens BEC (Backscattered
Electron Composition) ¢ as restantes imagens CLI (Cathodoluminescence Tmage). o que

corresponde duas imagens (BEC e CLI) para cada grdo do zircdo.

Através das imagens BEC (figura 9: A, B ¢ figura 10: C ¢ D), pode-se observar a forma
geométrica, isto € os grios do zirco sdo euédricos com relevo positivo, determinar a composi¢ao
quimica qualitativa e quantitativa de cada ponto de qualquer ponto do zircdo, e ainda identificar
zonas de inclusdes fluidais ou de outros minerais dentro do zircdo. As zonas de inclusdes
apresentam uma tonalidade diferente da tonalidade do grao do zircdo, por exemplo, a imagem A,
na figura 9 aparecem zonas de inclusio com uma tonalidade mais escura. As imagens B ¢ C

apresentam estruturas I

que sdo de lagao do ar durante o processo de

preparacdo das secgdes polidas.

Por sua vez, as imagens CLI (figura 9: Al, Bl ¢ figura 10: C1 ¢ D1) permitem a identificacdo de
um zonamento concéntrico em todos os cristais pese embora com estagios de desenvolvimentos
diferentes, por exemplo, mais desenvolvidos na imagem Al ¢ menos desenvolvido na imagem

DI. A imagem Al apresenta um zonamento sectorial, isto &, caracterizado por duas zonas, uma

Training for Maning Education 2018
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clara ¢ outra cscura. Os zonamentos presentes nesies grios de zircdo sdo indicativos do
crescimento mineral durante a cristalizagdo magmatica.

Para efeitos da datagdo das rochas, o mineral zircdo néo deve apresentar inclusdes e ndo se pode

escolher o niicleo e nem a parte lateral do zircdo pois estes apresentam idade mais antiga ¢ mais

Jjovem. respectivamente. para tal escolhe-se um ponto central.

Figura 9: A e 13) Mostram grios euddricos de zirco e com relevo positivo e algumas inclusdes; Al e B1) Graos de
zircdio com zonamento concéntrico. indicativos de crescimento mineral durante a cristalizagiio magmética.
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Figura 10: C ¢ D) Mostram graos cuédricos de zircao ¢ com relevo positivo ¢ algumas inclusdes: Cl ¢ D1) Graos de
zircio com zonamento coneéntrico, indicativos de crescimento mineral durante a cristalizagio r

Observacdes:
> Conforme vem predefinido no principio deste relatério, o objectivo principal deste

treinamento € a extrac¢do do zircdo para a datagdo.

» Durante o trei . todos 0s requisitos ¢ a Go do zircdo foram
rigorosamente observados, desde a preparagdo das amostras, extrac¢do e a interpretagdo
dos dados do SEM,

> Apesar de ter-se definido a datagdo como o objectivo principal, consta que no presente
treinamento niio foi possivel chegar-se a essa fase, pois o laboratério da Universidade de
Akita para este tipo de trabalho envia as amostras para outros laboratorios de outras

universidades.

Training for Maning Education 2018
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P de laminas para microscépio de luz polarizada
As laminas delegadas para o SEM foram preparadas a partir da mesma rocha usada para a

extracgdo do zircdo, isto ¢, da mesma amostra uma parte foi triturada ¢ moida para a extracgdo

do zirc@o e outra serviu para a preparacdo de laminas delegadas.
Para a preparagio das liminas delegadas foram feitos os seguintes procedimentos

» Corte da amostra da rocha em tamanhos certos para as liminas delegadas;
» Polimento de uma superficie para permitir a colagem numa placa de vidro;
» Colagem ¢ secagem ao ar livre das laminas;

» Redugdo da espessura da lamina, segundo corte na maquina.

Figura 11: A) Corte da amostra de rocha para limina delegada: B) Grinder™ para polimento da Superficie
para colagem; C) Corte da amostra para a redugio da espessura da lamina ¢ D) Polimento da limina
delegada
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5.1.  Observagio de minerais pelo microscépio de luz polarizada

O objectivo principal deste ponto era a observagdo ¢ identificagdo de minerais (principalmente

do zircio) através do microscopio de luz polarizada.

Para tal foram feitas duas laminas delegadas da mesma rocha usada para a difrac¢io de raios X
(XRD) e extracgio do zircio mas, somente foi observada uma lamina devido a qualidade da

outra lamina.

Através do microscopio de luz polarizada, os minerais sdo identificados através das suas
propriedades 6pticas, por exemplo, o mineral zircdio, apresenta alta birrefrangéncia, grios

euédricos, extingdo paralela e um relevo positivo.

Analisando as microfotografias A e Al (figura 12) podemos observar tanto a nicois paralelos
assim como nicois cruzados fenocristais euédricos da plagioclase ¢ horneblenda suportados

numa matriz fina.

Nas microfotografias A (nicéis paralelos) e B1 (nicois cruzados) (figura 13) pode-se observar um

grdo euédrico do zirc@o através da sua cor caracteristica, alta birrefrangéncia ¢ relevo positivo.

AP i S o2
Figura 12: Fenocristais euédricos da plagio is paralelos e A1
— nicdis cruzados.
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Figura 13: Cristal euédrico do zircdo. alta birrefrangéncia, cor caracteristica e relevo positivo. A- nicéis paralelos e
Al —nicdis cruzados.

6. Identificagio dos minerais usando a difracgiio de raios X (XRD)
A amostra de rocha usada para a extracgdio do zircdo ¢ a mesma usada para a difrac¢dio de raios

X (XRD). Depois da trituragio da amostra de rocha ¢ da separagdo granulométrica usando
diferentes crivos, o po usado para a difraccdo de raios X (XRD) foi moido para uma
granulometria inferior a 150 pm. Nesse momento, ¢ ligada a maquina de difracgdo de raios X

(difratometro de raios X) por 30 minutos de forma a aquecer antes da introdugdo da amostra.

E d: pelo i da maquina de raios, prepara-se o pota mostra, isto €,
limpa-se o porta amostra usando o etanol. De seguida coloca-se a mostra no porta amostra. que ¢
colocada no difractometro de raios X por um periodo de tempo dependente do tipo de amostra a

analisar, mas para o caso concreto foram 30 minutos.

Figura 14: A) Amostra para a diffacgdo de raios X; B) Difractometro de raios X

Hernani Vitorino Nhatinombe Universidade da Akita Page 12 Hernani Vitorino Nhatinombe Universidade da Akita Page 13
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3 N n . . 7. Conclusdes
Durante o intervalo do tempo em que a amostra foi no P! um Os métodos analiticos sio importantes para o estudo das propriedades fisicas e quimicas dos
difractograma de raios X que € visualizado no dor acoplado ao di 0 ). materiais geologicos, rochas e minerais.

Através do software PDXL.2 faz-se a interpretagdo do difractograma produzido, onde cada

intensidade do pico ¢ caracteristica de um determinado mineral.
A difracgio de raios X foi feita para estudar a composi¢ao mineralogica da amostra. Para o caso
da amostra usada (dacito), através da interpretagdo do resultado de XRD (difractograma). a

amostra apresenta a seguinte composicdo mineraldgica: Quartzo, albite, vermiculite ¢ glauconite.

A presenga do mineral glauconite no resultado de XRD, sugere uma possivel alteragdo da rocha

pois a glauconite ¢ um mineral secundario formado através de processos de alteragdo ¢ ndo em

Processos magmaticos.

Intanaity (epa)

2-theta (deg)

igural3: Diffactograma de raios X da amostra dacito. cada intensidade de pico é istico de um
mineral.

Para além composicio mineralogica fornccida pelo sofiware PDXL.2, através da intensidade de

picos do difractograma, pode-se determinar I a iGio a ica

da amostra, baseando-se na lei de difrac¢do de Bragg: nA=2dsen®
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O Scannig Electron Microscope (SEM) usa um feixe de electrdes que colide com a superficie
solida de amostra produzindo virios sinais. Estes sinais revelam a forma externa da amostra, a

composigio quimica e estrutura cristalina.

Depois de extracgdo do zircdo, empregou-se 0 SEM para analisar os diferentes grios de zircdes
selecionados, observagdo de zonas de inclusdes usando imagens BEC (Backscattered Electron
Composition) e através das imagens CLI (Cathodoluminescence image) foram identificados
zonamentos nos zircdes. Estes zonamentos reflectem o crescimento mineral durante a

cristalizagdo magmatica.

A difracgdo de raios X (XRD) permitiu a identificagdo da seguinte composi¢do mineralogica da
amostra: quartzo, albite, vermiculite ¢ glauconite. Tratando-se de uma rocha magmatica, o
aparecimento do mineral glauconite sugere uma alteragdo da rocha pois este mineral secundario
e resulta da alteragdo. A difracgdo de raios X ndo identificou o zircio facto que pode estar

relacionado a sua granulometria.

Através da observagdo das laminas delegadas usando o microscopio de Iuz polarizada foi
possivel observar fenocristais euédricos da plagioclase e horneblenda numa matriz fina. O zircao
foi identificado usando as suas caracteristicas Opticas, relevo positivo, cor caracteristica, alta

birrefrangéncia e extingdo paralela.
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SEPARACAO DO ZIRCAO

A separagdo ¢ concentragdo dos minerais i de fr
lométrica, o el éti por densidade e selegdo manual.

01. Preparacio da Amostra

Amostra de mao ou grandes quantidade,
dependendo da finalidade a que se deseja

Figura 1 — Amostra bruta

O material que se vai usar na preparagio da
amostra, deve estar bem limpa e desinfectar com
alcool etilico para evitar a contaminagdo.
(Almofariz de dgata, almofariz com pildo, tinas de
porcelana, copos de vidro. bacias. Usar, bata.
luvas, protetor de som e 6culos de protegdo.

A figura 3, mostra o processo da redugio
da amostra usando almofariz de pildo.
Colocar a amostra bruta no almofariz de
pildo, por cima coloca se uma folha de
papel para evitar que a amostra caia fora
do recipiente.

A figura 4, mostra o processo de separagio
granulométrica. Neste caso, usa se crivos de
300 a 500 pm. O que passa para o Gltimo
crivo vai ser usado para outras andlise (ex:
| XRD) O material que passa no crivo de 350
pm ¢ para a separagdo do zircdo. O que
restar no primeiro volta a ser esmagada até
completar toda a amostra.

Figura 4 — Séric de crivos para a separagio granulométrica

Agitar manualmente no
sentido circular e de baixo
para cima ¢ fim recolher o
material separado.

Figura 5 — Processo de separagio

A figura 6, mostra o processo de separagdo
via himida. Neste caso, a separagio consiste
no seguinte: Numa bacia com agua,
introduzir a tina com amostras, inclinar a
tina num angulo que permita com que ao
fazer se um movimento rotativo o material
leve saia da tina. Numa outra tina, colocar o
material denso.

Figura 6 — Separagdo via humida usando tina de porcelana

A figura 7. mostra uma
estufa para a sccagem das
amostras. Na figura 6,
dentro da tina de pocelana,
pdemos verificar o material
pesado e seco. A amostra
com minerais pesados ¢
colocada na estufa, durante
24 horas dia a 60°C

Figura 7 — Estufa para secar a amostra

Depois de 24 horas a
amostra € retirada da estufa
para procedimentos
posteriores.

Figura 8 — Minerais pesados secos na estufa




02. Separag¢io Magnética

A figura 9 mostra o processo da separagdo
magnética da amostra, usando o iman.
Embrulha se o iman em dois papeis de
limpeza. O primeiro serve para cobrir o iman
¢ o segundo para assegurar a amostra com
propricdades magnéticas. Numa tina de
porcelana, coloca se a amostra ¢ aproxima se
o iman que vai atrair as amostras com
propriedades magnéticas e os ndo magnéticos
permanecem na tina. A figura 8 representa a
amostra separada, magnética e ndo magnética.

Figura 10 — Amostras magnéticas e nio magnéticas

Colocar as amostras
separadas. guardar os que
s30 magnéticos e continuar
0 processo para 0s que ndo
que niio sio magnéticos.

03. Separacio com liquidos pesados

Frasco contendo Politungostato de
sédio para a preparagao da solugdo com
densidade aproximada de 3.0 g/L

Figura 11 — Frasco contendo Politungostato de Sodio

Figura 12 — Cubinhos com densidade conhecida

Para garantir a densidade descjaja,
usa se cubinhos de vidro com
densidade conhecida. Introduzir no
copo, diluir até que o cubo flutue,
garantido que a densidade esta acima
da densidade do cubo.

Figura 14 — Amostra no tubo de ensaio .

Solugdio de Poliungostato de
Sédio com densidade
desejada.

Colocar a amostra ndo magnética
para um tubo de ensaio. previamente
limpo e desinfectado com alcool
etilico.

Introduzir o liquido pesado
(solugdo de politungostato
de sodio) no tubo de ensaio
contendo a amostra, até
quase 75% de volume.

A figura 16, mostra os
tubos de ensaio com
amostra. O material mais
denso, acima da densidade
de 3.0 g/L. deposita se no
fundo do tubo e o material
leve flutua.

Figura 16 — Amostra nos tubos de ensaio




Figura 17— Banho ultrassonico

Figura 18 - Centrifugador

Usa se o banho ultrassonico
para garantir a limpesa do
material.  Ligar o  banho
ultrassonico por 5 minutos.

As amostras sdo colocadas no
centrifugador.  Colocamos 10
minutos, rodar a rotagio pou a
pouco até atingir 2000 rpm. Sepre
deve se colocar os tubos na forma
de cruz. Caso sejam em numero
impar, coloca se um tubo com agua
destilada para garantir o equilibrio.

Figura 19 — Amostras no copo de precipitagio

Figura 20 — Filtro usado para recuperar o liquido pesado

A amostra a separagdo entre o material
denso no fundo do tubo ¢ menos denso por
cima. O objectivo é recuperar o material
no fundo do tubo de ensaio.

Com uma pipeta, retirar a parte flutuate
e deitar se fora. O liquido ¢ recuperado,
filtrando e armazenado para outros usos.
Lavar com cuidado o tubo com éagua
destilada, despejando pouco a pouco até
se recuperar o material mais denso, com
o cuidado de ndo perder.

Figura 21 — Estufa para secar a amostra

Figura 22 — Material de zirco retirado da estufa

Secar as amostras na estufa a 90
°C, durante 24 horas. A escolha
da temperatura depende da
temperatura de fusdo do material
aanalisar ¢ esta deve estar abaixo
deste, para evitar a fusdo da
amostra.

Retirar da estufa e deixar
num recipiente adequado,
evitando que a amostra
apanhe a humidade. Usando
um crivo de 100 mm,
separar o material fino e
levar se a0 microscopio.

04. Separaciio no microscopio

Figura 23 — Obsevagdo do zircdo no microscopio

Figura 24 — Osevagio do zircdo no microscopio

De uma forma preliminar,
antes de iniciar o processo de
separagdo do zircdo ¢ preciso
ter a certeza de que existe.
Para tal usa se o microscopio,
como ilustra a figura

Tendo a certeza de que temos o
zircdo na  amostra, podemos
comegar com 0 processo de
separagdo. O dedo indicado,
aponta para um zircdo ou para o
formao do zircao.




Com uma agulha e com a
ajuda  da ampliacgio do
microscopio  faz  se  a
separagdo do zircdo. Preparar
uma lamina, colocar a cola
apropriada para garantir que o
zirco permanece no vidro.
Colocar o zirco no vidro de
forma vertical ¢ na mesma
zona.

Figura 25 — Processo de separagdo manual do zircdo no microscépio

Colocar a fita cola na lamina
com muito cuidado, evitando
criar bolhas de ar, pois estes
podem aparecer em posterior
analises,  perturbando  a
informagdo. Depois de colar,
retira a parte de cima.

Figura 26 — processo de colangem da lamina

05. Preparacio de laminulas

Figura 27 — Preparagio da resina

Preparar a resina SpeciFix -
20, 1x1 num copo de vidro
Usando a balangdo pesa a
primeira resina, antes retirar
o peso do copo. Para
acrescentar o segundo,
registar o peso do primeiro e
fazer 0 mesmo ao segundo
frasco. Num copinho aberto
nos dois lados, colocar
vaselina para nio colar a
laminula.

A figura 28 mostra o
processo de preparagdo da
laminula. O copinho deve
cobrir as amostras do

Figura 28 — Preparagdo de laminulas

zircdo.

06. Polimento de laminulas

Usando o exsicador de
vdcuo para garantir que
todo o ar que possa existir
dentro da amostra scja
retirado.

Figura 29 — Amostra no excicador de vacuo

Usando abrasivos de 800 mesh
limar as arestas da laminula. Com
abrasivo de 3000 mesh, limar
suavelmente a base com cuidado
de nio atingir as amostras do
zircdo. Este procedimento ¢ feito
usando abrasivo em p6 num vidro
para cada tipo.

Nota: sempre que sc trocar do
abrasivo deve se passar pelo
banho ultrassénico  por 10
minutos para se retirar o abrasivo
anterior.

Deixar num lugar fresco
e seco até formagdo da
laminula pronta para a
leitura.

Figura 30 — Endurecimento das laminulas

Colocar a pasta de diamante
de 3 pm, limar entre 7 a 15
minutos a uma rotagdo de 250
rpm. Lavar por 5 minutos no
ultrassénicos ¢ limpar com
dlcool etilico. Fazer o mesmo
processo para 1 e 0.25 pm.
Antes de passar para um outro
abrasivo deve se passar pelo
microscopio para ter a certeza
do passo a seguir. Colocar as
laminulas na estufa durante 1
dia a 60°C.

Figura 32 — Maquina de Polimento de diamante (Diamond Polishing Machine)




07. Revestimento com carbono

Usando luvas, retirar as amostras
na estufa e colocar no
dessicador, evitando poeiras e
humidade.

Limpar porta amostras do aparclho
com etanol. Usando um afiador
apropriado, afiar o carbono como na
ponta de um ldpis ¢ a outra parte com
um angulo de 45° para garantir o
contacto. Colocar a amostra na porta
amostra por cima de um papel de
aluminio e garantir que tenham a
mesma altura. Colocar o indicador de
cerdmica a mesma altura ou um pouco
acima para garantir a cor descjada ¢ o
nivel que se deseja do carbono. Para os
silicatos o nivel deve ser de 20 a 30
nm. Neste usado foi de 20 nm. Sempre
usar luvas.

Figura 30 — Mauina de Revestimento de carbono

08. Leitura das amostras no SEM

de Varedura (MEV)

Figura 32 — Preparagio ¢ montagem da amostra no porta amostra do SEM.

A amostra ¢ recoberta com
ides metélicos de ouro (AU).
ligas de ouro/paladio (Au-Pa)
ou ainda platina (pt). para que
que as amostras sejam
condutoras, pois caso ndo
funcionaria como fio terra que
no lugar de reflectir os eletrdes
cstaria como passagem delas, o
que nio ¢ desejavel. Deve se
tomar muito cuidado no uso
deste aparelho, somente
pessoas especializadas devem
o fazer. por causa da
sensibilidade do aparelho.

Figura 34 — Compartimento com amostra para a leitura )
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09 - Preparacio de liminas delgadas

As rochas que vio ser observados ao microscopio devem obedecer uma preparagdo prévia
usando equipamento apropriado.

Antes de tudo, a amostra devem possuir uma dimensdo adequado ao nos
equipamentos adequados.

A titulo de exemplo a amostra de rocha deve apresentar no minimo uma dimensio de uma mao
fechada (amostra de mao)

Processo  de  corte

pedago
aproximadamente 0,5 cm.

da

amostra  para  laminas
delgadas. Corta se um

de

Figura 2 — Processo de corte da rocha

22




Pedago da amostra cortada nas
dimensdes apropriadas para se
fazer laminas delgadas.

Figura 3 — Pedago preparado para a lamina

Uma das superficies ¢ polida usando abrasivos apropriados com dimensdes de 240, 320, 400,
800, 1000, 2000 ¢ 3000 mesh,, até se apresentar muito bem polida. A figura 4, mostra o processo
de polimento. No de 3000 mesh, podemos usar o p6 abrasivo num vidro especifico.

Nota: Sempre que se mudar de um
abrasivo para o outro é preciso colocar
no ultrassonico por 10 minutos para
garantir a limpeza.

Figura 4 — Processo de polimento
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Ultrassonico no processo de lipeza
depois de cada abrasivo.

E preciso deixar secar na estufa a 90
° C por 11 horas. Mas antes ¢
necessario lavar a amostra usando
ultrassénico (durante 15 minutos),
para limpar as poeiras e passar o
alcool  etilico  (usando  papel
higiénico) para desinfetar. Figura 6.

Figura 5 — Banho ultrassonico

Figura 6 — Processo de secagem da amostra na estufa

Misturar 1 : 1, usando uma
vareta e aquecer na estufa para a
melhor homogeneizagio.

Findo processo anterior, cola se a lamina
no vidro e colocam se gancho para
aperta la. Deixar durante um dia num
lugar fresco e seco. Colocar uma nota
para que ninguém toque na amostra.

Figura 8 — processo de colagem da lamina
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Colocar 4gua e lubrificante na
maquina. Fecha a tampa e
ligar a maquina, depois de
colocar o conjunto vidro
pedago da rocha no lugar
apropriado.  Cortar ~ numa
dimensao de 3 mm.

Figura 9 — Corte da segunda face da lamina

Figura 10 — Lamina depois do corte.

Passar pelo banho ultrassonico para a sua limpeza
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Figura 11 — Banho ultrassonico com laminas para limpeza durante 15 minutos

Usando abrasivos de 150, 240, 320. 600, 800,
1000, 2000 e 3000 pm. Para 800 e 1000 um
pode se usar o p6 abrasivo e 2000 e 3000 a
maquina de polimento de diamante.
Nota:
e Ter atengdio para que a espessura da
lamina seja a mesma.
e Sempre que se troca do abrasivo,
passar pelo banho ultrassonico.
¢ Quando se atinge o abrasivo de 800
pm. deve se verificar ao microscopio
a necessidade do proximo passo.

Figura 12 — Abrasivos com a lamina

Leitura e

resultados
petrograficos. De
uma forma

preliminar,  pode
se ver o zircdo
quase no centro da
amostra.

Figura 14 — Imagens petrograficas da
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09. Leitura das Amostra no XRD Anilise de dados
No instrumento, vamos para Analise e selecionamos Analise-Identificagdo, clicar em Pesquisa
automatica. Mas também existe pesquisa manual. A figura 3. mostra o fluxograma obtido.
2500
2000
1500
——Seriesl
1000
500
o A
0 10 20 30 40 50 60 70
Figura 1 — Preparagio je amostras para o XRD Aqui ¢ necessario dar alguns parametros ao instrumento, neste caso, tratando se de mineral,
clicar mineral. Se quiser também pode fornecer os elementos possiveis caso seja necessario.
!' Depois que todos os pardmetros forem incluidos ¢ s6 clicar em executar. O software dara
§ sugestdes e selecionara 3-4 minerais na fase candidata.
A amostra deve

apresentar a granumetria
de 100 pm. Colocar as
amostras no
compartimento da
amostra e ligar o

Tendo a certeza dos minerais escolhidos, o instrumento mostra os respeclivos picos ¢ nomes, conforme
ilustra a figura a baixo.

s
Figura 2 — XRD com amostras para a leitura
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Figura 4 — Resultados obtidos depois da interpretagiio
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1. FLUXOGRAMA

ANALISES TERMICAS
DTG60

Analise Termogravimetrico TGA Analise Termica Diferéncial DTG

—

Mudanga de massa devido a
interagdo com  atmosfera,

gdo ferz *Processos quimicos, fisicos
vaporizagdo e decomposicdo evolvendo variagdo de energia.

da materia mineral
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1. INTRODUCAO
O Termogravimétrico ¢ um equipamento laboratorial que tem a fungdo de fazer analises
simultanéa de minerais, tais como, teor de humidade, materia volatil, carbono fixo e por analise
percentual calcula-se o teor de cinza pela quantidade total menos os seus teores. £ um

equipamento sensivel ¢ de muita precisdo nos resultados das analises.

No processo da preparagdo da amostra, deve se ter muita aten¢do no esquartejamento, porque
este, que define a eficacia e eficiéncia do resulatado. Para evitar colher maior teor de cinza ou
maior percentagem do ccarbono, sendo assim os resultados ndo serdo satisfatorios, para

classificar a mesma amostra.

O manual apresenta os procedimentos de funcic » do equip ), de modo a

determinar as analises laboratoriais de carvdo mineral, usando Termogravimetria de Analise

Térmica e Diferecial ( Termobalanga). (Fig./ e 2).

O equipamento ¢ sensivel, por isso deve ter em conta o seu tempo de vida util, durante operagao.

Tray for selting Fumace cover
semole per

S
J

Key/Display
saction

Fig.1: Ilustra os componentes do equipamentos. Fig.2: Tlustra as entradas dos acessorios.
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2. PREPARACAO DA AMOSTRA DE CARVAO MINERAL
E a primeira etapa para o uso do equipamento, que consiste na fragmentagdo das amostras de
modo a diminuir a sua granulometria para facilitar os processos subsequentes.

2.1. Principios de preparacéo da amostra

2.1.1. Identificar a descri¢do/codigo da amostra (saco plastico) 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 trituragdo, a amostra, deve ser guardada numa garrafa ou em sacos

plasticos e codificar para a sua identificagdo. (veja Fig 8 e 9).

Fig.8: Tlustra amostra em saco plastico. Fig.9: Tlustra amostra na garrafa e identificada.
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O equipamento Termogr ia ou Termob permite determinar os componentes

principais do carvdo mineral e as suas proporgdes em peso, analises simultanéa de minerais
(Analise Imediata), e a importancia ¢é relacionado com a qualidade do carvdo mineral, e outras
qualificagdes do carvio mineral. E um equipamento sensivel ¢ de muita precisio nos resultados

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

L ¥

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

1.1. Cuidados a ter com o Equipamento durante a operagio

1.1.1. Antes de qualquer operacdo, observar todos os acessorios do equipamento se estio
devidamente correctos e instalados, (veja Fig.2);

1.1.2. O equipamento deve estar instalado num lugar fixo e seguro, isto ¢, uma vez instalado,
ndo se deve mudar/mover, caso haver necessidade deve contactar a empresa Shimadzu,
porque o equipamento ¢ sensivel);

1.1.3. Evitar colocar o equipamento num lugar com altas vibragdes, ou somente vibragdes;

1.1.4. Nao colocar perto de janela para evitar a entrada de vento e raios solares;

1.1.5. Evitar colocar na direcgdo do vento do aparelho (ar-condicionado), o equipamento ndo

permite entrada de ar, pode alterar os resultados das analises.
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2.2. Crivagem ou Peneiramento

Os crivos, servem para separar as amostras apos a trituragdo. Estes apresentam granulometrias
diferentes "+0,210um e -210um" na qual usa se "-210um " para as analises. Espagamento de
malhas 210um e o crivo de 42mm e espagamento de malhas 355um e crivo de 38mm, (Veja Fig.
10).

Fig.10: Ilustra diferentes crivos.

2.3. Quartilhamento

O quartilhamento ¢ o processo de divisdo da amostra em partes iguais, que tem como objectivo,
encontrar uma parte representativa da "amostra” que representa um todo do carvo recebido, para

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

2.3.1.

Tirar do processo de peneiramento, amostra retida no crivo 212um, (veja Fig.11).
/|

Fig.11: Tlustra o processo de peneiramento.
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2.3.2. A amostra retida no crivo 212pum, tirar toda e colocar por cima de um papel 4, ou 43,
(veja Fig.12).

. . . . 2.3.6. Consoante o procedimento anterior (Fig. 15 e 16), dividir a amostra até que se
2.3.3. Junta toda amostra retirada do crivo, para o processo de homogeneizagio, onde permitira p (Fig Z q

. S . encontre/obtenha uma quantidade significativa, (veja Fig. 17 e 18).
tirar uma parte da amostra, de modo a tornar representativa, formando um cone. (veja

Fig.13).

" S
Fig.17: Tlustra a diagonal em partes iguais. ~ Fig. 18: Tlustra partes representativa da amostra

Fig.12: Tlustra papel A, para colocar amostra.  Fig.13: Tlustra a homogeinizagdo da amostra.
2.3.7. Depois do processo de quartilhamento, a amostra que sobra, deve se guardar em

2.3.4. Levar um papel A, , dobrar quatro vezes e colocar por cima do cone formado“amostra” e saco/garrafa plastica ¢ identificar. (veja Fig. 19 ¢ 20).
achatar, (veja fig.14).

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

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

2.4. Lavagem dos crivos

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

2.4.1. Lavar os crivos com agua da forneira, auxiliando—se com um pincel fino e leve, para nao

em quatro (4) partes
o danificar as aberturas (veja Fig.21).
iguais.
2.4.2. Em scguida embalar/guardar o almofariz, significa impedir a entrada do material
adicional e colocar no forno quente para limpar a sujeira. (veja Fig.22).
5 6

\SP» _ \SP» _
4 mme. INSTITUTO SUPERIOR POLITECNICO DE TETE 4 e, INSTITUTO SUPERIOR POLITECNICO DE TETE

Manual de procedimentos operacional de Termogravemetria DTG-60/60H Manual de procedimentos operacional de Termogravemetria DTG-60/60H
3. ANALISE DE AMOSTRA DE CARVAO MINERAL

O equipamento DTG-60/60H ¢ de alta precisdo nos resultados, para o carvdo mineral e outros

minerais.
3.1. Anilise Imediata do Carviao Mineral

Esta analise consiste em determinar o teor de Humidade, Material Volatil, Carbono Fixo e Cinza,

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

ser seguidos os seguintes procedimentos:

Fig.21: Tlustra a limpeza dos crivos com pincel. Fig.22: Tlustra almofaiz limpo. 3.2. Procedimentos
3.2.1. Moer/pulverizar usando almofariz

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

almofariz/pulverizador até atingir a granulométria fina ou em forma de p6, (veja Fig.23).

Fig. 23: Tlustra processo de trituragdo/moagem com um almofariz.
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3.2.2. Caderno de controlo didrio (anilises) laboratoriais
Verificar o caderno de controlo didrio, permite obter informagdes das andlises efectuadas
anteriormente, em relagdo a amostra referencial/standar usada bem como outros materiais
ou Standard (Alumina-Al,03),

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

£ o1

utilizados. Este caderno é importante porque a amostra

visto que, o standard ¢ um material inorgénico ndo entra em decomposi¢do em temperaturas

clevadas. (veja Tab.1).
3.2.2.1. Exemplo de preenchimento no Caderno de registo e controle didrio

Cadinho
de

Cadinho
da

Pressao
de

Condigoes
de

Usuario Limpeza | Comentério

referéncia | amostra

06.12.2016 Banda/Cossa Patina Patina 900 0, 2

Tab. 1: Exemplo de Modelos cademo de registo.
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Fig. 27: Ilustra Botijas de gas ( Nz e Oz ) e seus componentes.

3.4.2. Procedimentos para uso de Botijas/Bujio de gas
3.4.2.1. Verificar se existe gas nas duas garrafas de (N2 e O2)

3.4.2.2. Verificar se existe fuga/saida de gas, nos conectores dos manémetro e FC-60A (Purge
Out, Purgel, Purge2), (veja Fig.27).

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

considerar as seguintes etapas:

3.4.2.3. Como abrir a botija/bujdo do gas ((1) - N2)? basta abrir a valvula (1) principal, girar no

sentindo anti-horéario /e no sentido horario para fechar;
3.4.2.4. Abrir valvula (2) secundaria, que possibilita o gas (N;) fluir para o equipamento;

3.4.2.5. Controlar o fluxo do gas Nitrogénio (N;), gira a maganeta no sentindo horério até atingir

o ponto de 0,3Mpa;

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

sentindo anti-horario/ e no sentido horario ¢ para fechar.
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3.3. Tipos de Cadinhos usados

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

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

Fig.24: Cadinhos aluminio ] Fig.25: Cadinhos Platina Fig.26: Cadinhos Ceramica.
3.3.1. Cadinho de Aluminio, que suporta até a temperatura de 600°C.

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

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

3.3.3.1. Caso pretender analisar um material metalico, ndo se deve usar cadinhos de platina, para
evitar reac¢des, surgindo assim uma liga de platina. Neste caso deve-se usar cadinhos de

Cerdmica.

3.3.3.2. Caso pretender analisar amostra alcalina por exemplo, Sédio (Na) e Potassio (Ka)

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

3.4. Botijas/Bujio de gas ( N, e O, ) - reagentes

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

Antes do processo de anlise, deve-se ter em conta os procedimentos para o uso dos reagentes:
3.4.1.1. Deve ter cuidado com as botijas, porque sdo gases inflamaveis;

3.4.1.2. As botijas utilizadas neste caso sdo de - N2 (Nitrogénio) e Oz (Oxigénio), (veja Fig.27).

10
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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) - N3), usa-se os mesmo principio para controle de fluxo ((2) - O).
3.5. Balanga Digital

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

o seu funcionamento ¢ preciso seguir as instrugdes estabelecidas, nomeadamente:
3.5.1. Ligar/desligar a balanga usando os teclados ON/OFF, (veja Fig.28).
3.5.2. Apertar no botdo Cal para calibrar a balanga, (veja Fig. 29)

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

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

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

3.6. Pesagem amostra

3.6.1. Primeiro deve apertar o botdo Tarar ou Zerar com dedo indicador, (veja Fig.30).

12
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Fig.30: Indica o botdo Tarar/Zerar.

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

depois, deve tarar novamente a balanga, (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 andlisar (carvdo mineral ou outro mineral/ ou outro
tipo de material), seguindo 0 mesmo procedimento anterior.

NB. Os cadinhos devem ser idénticos, 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 gis, ( veja Fig. 31 e32).

Fig.31: Indica power/of de controlador (gas) ~ Fig.32: Ilustra aparte frontal do FC-60A
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Fig.37: Indica os equipamentos que interligam com 0 DTG60 (Termo balanga).

3.8. Procedi param oper 0 do Termogravimétrico (Termo Balanga)
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 botao OPEN/CLOSE
(veja Fig.38 ¢ 39 ).

Fig.38: Indica o botdo 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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3.7.2. Ligar DTG-60 (Termo Balanga) usando o botdo ON/OF. (veja Fig. 33 e 34 ).

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

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

Fig.35: Indica o Power ON/OF

Fig.36: Ilustra a parte frontal do TA-60WS.
3.74. 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).

14
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3.8.3. Tocar nos cadinhos usando a pinga, caso ndo estejam colados sobre a base do termopar,

retirar para fora do equipamento, para a devida limpeza com vista 4 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.

3.84. Ao levar cadinhos com amostras por analisar para os suportes (Termopar), deve evitar
coloca-los, realizando um movimento de cima para baixo com as maos. Para evitar ac¢ao
de forga, faga uma aproximagéo possivel aos suportes e solte os cadinhos (abra a pinga) e

o cadinho fixa-se nos termopares.

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

40).

3.8.5. Colocar amostra referencial (4lumina-Al,03), Do lado esquerdo do termopar, com o peso
de (5—10my), (veja Fig. 41).

3.8.6. Depois deve colocar no lado direito o cadinho vézio, em seguida clique no botio 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).

3.89. Clicar, Auto-zerar TGA, (veja Fig.44).

16
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3.8.10. Clicar, Auto-zerar DTA, (veja Fig.45).

Fig. 43: Indica o Detector, a fungdo auto-zerar [TGA —129.71mge DTA — 1.51uv] .

S e (B e e

Ha| BT Vm——
= Kb

Fig.44: Indica a fungdo Auto-zerar TGA. Fig.45: Indica a fungdo Auto-zerar DTA.
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3.9.2. Clicar na barra de medigdes (Mesure), (veja Fig.48).

Fig.47: Indica o Sofware TAGOWS. Fig.48: Indica a barra de medigdes (Massure).

3.9.3. Clicar no paré de medigdes (Pc Mesure), (veja Fig.49).
3.9.4. Preencher o quadro de acordo com as condi¢des de andlise, (veja Fig.50).
3.9.5. Clicar Ok, (veja Fig.50).

Fig.49: Indica as defini¢des das medigies. Fig.50: Indica as medi¢des definidos.

3.9.6. Clicar em preview (veja Fig.50) para ver o comportamento do grafico de temperatura
(Oe a(Nye

0,), sdo variaveis principais para a anlise concluir com eficacia, (veja Fig.51).

como ira sair no fim do p atende-se que, a
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3.8.11. Depois do processo de Auto-zerar/anular o peso dos titulos: TGA e DTA, deve verificar
se na barra de fungdes indicada na Fig. abaixo, aparece a confirmar, [TGA —

0.00mg e DTA — 0.00uv], (veja Fig.46).

T ——
s wEmE 5 Ve 2 sl )
=] =]
EmsE o

Lonireas WS

Fig.46: Indica os titulos [TGA — 0.00mg e DTA — 0.00uv], auto-zerados.

3.8.12. Tirar o cadinho vazio do forno;

3.8.13. Medir amostra carvdo mineral na balanga, usando a mesma quantidade da referencial-
Alumina-Al,03, (veja Fig.41).

3.8.14. Voltar novamente & colocar o cadinho de amostra carvdo mineral, dentro do equipamento

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

3.9. Como operacionalizar no Computad
3.9.1. Abrir o Software TAGOWS, para definir os parametros de medigoes, (veja Fig.47).
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TA-B0 Ch.1

g
g

Fig.52: Indica o preview - comportamento do grafico de temperatura (cor verde).

3.9.7. Clicar Ok, (veja Fig.52).
3.9.8. Em seguida abrira uma janela para, observagées e guardar a andlise, (veja Fig.53).

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

T e R N s

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

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

Himi RSy i mE S wes R
£l

= L
I ER]

T Rt T

ota oA

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

3.9.12. Depois clicar start, a tela muda de cor azul para vermelha, em seguida esperar pelo
tempo estabelecido para o término da andlise, aproximadamente quatro horas ¢ meia -
4h:30mintos, (veja Fig.55).

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

-

Bzl s miml

T =
Fig.55: Indica o inicio de analise.
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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).

—
Llslsdm| ] 30 ] W
- Fidd

Fig. 59: Indica como encontrar o resultado apds o término da analise.

3.9.20. Clicar na linha onde inicia o grafico 7G4, (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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3.9.14. Depois do ensaio término a tela muda de cor vermelha para azul, (veja Fig.56).

e TA-60 Ch.1
v mg
|
' |
|
= ‘
l
=1 \
500
Time [min]

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

Procedi para Obtengio dos Resultados ( C: Principais)

3.9.15. Abrir o Sofiware 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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3.9.22. Clicar onde inicia a perca do peso, inerente o teor de Humidade, ¢ observado, a partir da
temperatura ambiente (25 °C) até no limite onde o grafico de temperatura, atinge os
(107F 10°C, sob fluxo de gds Ni énio - N,). Nesse o teor de humidade, fica
tc d inada ou analisado, (veja Fig.61).

L R T )
Fig.61: Indica o teor de humidade analisado.

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

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

Nii énio - N,). Nesse o teor de Material Volatil, fica totalmente determinada

ou analisado, (veja Fig. 62).
Pl = @ W W L e
= il 2] N W ) T BT - U 1) e || adeivdc)

e o o
o 3
a0 a
=a - [
e = e |
=0 =y S —
acasa
2
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[
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E i v N B = e
L—

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

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

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

it s
10n'd e
30003 -

| N
e T i

T el
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-ig.63), na tela do grdfico TGA aparece, a perca do peso total da amostra em
[mg e em percentagem], (veja Fig.64).

ot e Tams
" - 3
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=00g 1
| 400 i e = =
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) A Tme T e
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—— T

Fig.64: Indica os teores de humidade, volateis ¢ carbono fixo analisado.
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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, aparecera uma janela para confirmar a conversao.

o

§

o e
= 1

| |
-
| ol
o t
| acd
|mu1 I
203
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» !

Fig.67: Indica a fungdo de convergao.

3.11.1.4.  De seguida, podera abrir uma janela, onde vem escrito concluindo a conversao Finish
conversion, (veja Fig.68).

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

PN T e

Fig.68: Indica os dados /resultado de analises convertidos, finish conversion.
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3.10.12. Obtengio o teor de cinza

Exemplo,: Carvao=100% |dmostra colocada no cadinho

Exemplo,: | Cinza = 100 - (Perda Total

Exemplos: [Carbono Fixo [CF] = 100 — (Humidade + Mterial Volatil + Cinza)%

3.11. Transformagio dos resultados obtidos para cédigo de ASCCIL
O codigo ASCII (American Standard Code for Information Interchange) ¢ usada pela maior parte

da industria de computadores para a troca de informagdes.

O conceito acima definido, ajuda a produzir varios graficos de TGA, para permitir observagdes

entre correlagdes de dados analisados, seguindo os principio:

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

3.11.1.1.  Clicar File, logo ira abrir uma janela para transformar os dados, para o cédigo de

ASCCII (Este programa facilita a importar os dados para o Microsoft-Excel), (veja
Fig.606).

Fig.65: Indica o software TAGOWS. Fig.66: Indica o ASCII conversion (Convergao).
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3.12. Transportar os dados convertidos no cédigo ASCII — Para Microsoft Excel
3.12.1. Clicar na difini¢do my computer, localizar a fungdo 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 fungdo 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).

=

—

BRI s meC
Fig.72: Indica a fungdo Data. Fig.73: Indica from text import.

3.12.6. Clicar na pasta, na qual foi arquivado/guardado os dados da analise e Importar (Import),
(veja Fig.74).

FES
Fig.74: Indica a localiza¢do dos dados e import.
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3.12.12. Clicar Geral, (veja Fig.78).

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

Fig.78: Indica, a fun¢do Geral ¢ em seguida clicar em Finish.

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

W

Fig.79: Indica, a fungdo ok.
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3.12.7. Clicar na fungéo import, abrira 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).

ig.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 ]:] e Space D . Fig.77: Indica Tab x| e Space @
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3.12.15. Feito estes procedimentos, nota-se que, toda imformagdo dos dados/resultados
convertidos, inerentes a amostra (carvdo mineral) analisado, constara 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

[um), (veja Fig.81).

=Y < =
Fig.81: Ilustra Tempo [min], Temperatura [°C], TGA [mg], e DTA [pm] — Convertidos.
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3.13. Construcio de Diagrama - graficos (Analise de Temperatura Diferencial e Analise

Termo gravimétrico)

Este processo permite esbogar diagramas Tempo [min], Temperatura [°C], TGA [mg], e DTA

[um], seguindo os principios abaixo mencionados:

3.13.1. Seleccionar os titulos: Tempo [min], Temperatura [°C], TGA [mg], e DTA [pm], (veja
Fig.82).

[ imtavasvessasasneisinearns

Fig.82: llustra titulos-Tempo [min)], Temperatura [°C], TGA [mg], e DTA [um], selecionados.

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

(3.13.1), (veja Fig.83).

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

(veja Fig.83).
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3.13.5. Dividir o peso de TGA[mg], em fungdo de cada unidade de tempo e temperatura pelo
peso inicial da amostra (amostra colocada no cadinho, antes do inicio da anélise ¢

multiplicar por cem por cento 100%), (veja o exemplo e a Fig.85).

Exemplo  [MB3/5.0mg*100%

Fig.85: Indica a formula para obter o peso de T7GA (%).

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

mesma logica 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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Fig.83: Indica os titulos cortados e colados/paste ~Tempo [min], Temperatura [°C], TGA [mg],
¢ DTA [pum].

3.13.4. Clicar nova coluna a direita, para permitir os proximos passos subsequentes, (veja,

Fig.84: Indica nova coluna a direita criada.
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3.13.7. Criar nova coluna a direita, da coluna TGA [%] conhecida, para determinar DTA

[uv/min], (veja, Fig.87).

— - e o =

Fig.87: Indica nova coluna criada a direita para DTA [pv/min].

3.13.8. Se 0 peso de tempo [s] em DTA [pv/min] for Smg ou 10mg, dividir pelo peso inicial
da amostra TGA [mg], (veja Fig.88).

Exemplo 1.3/5.0mg|

Fig.88: Indica a coluna a direita, para determinar DTA [uv/min].

3.13.9. Feito o procedimento anterior, nota —se a perca do peso do TGA [%], em fungdo DTA
[uv/min], por cada Img do peso inicial, (veja Fig.89).
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Fig.89: Indica a coluna DTA [pw/min] determinada.

Nota: A Fig.90, indica os titulos de 7GA [%] e DTA [pv/min] determinados.

= — — Cpr |
Fig.90: Indica a coluna de T7GA [%] e DTA [pv/min] determinadas.
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3.14.3. Clicar Scatter (dispersao), escolher o tipo de grafico da autoria do operador (straight

lines), (veja Fig.93).

ra

Fig.93: Indica o Scatter, para esbogar/escolha do grafico.

3.14.4. Feito a escolha do Scatter, aparecerd, o Diagrama de Tempo [sec] e Temperatura[°C],

(veja a Fig.94).

=

Fig.94‘: Indicao Diagrama de Tempo [sec] e T [2C] esbogado gr:

39

At . INSTITUTO SUPERIOR POLITECNICO DE TETE

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

3.14. Procedimentos para construgio do Diagrama Tempo [s] e Temperatura [°C]

3.14.1. Selecionar, coluna de Tempo [sec] e Temperatura [°C, (veja Fig.91).

Fig.91: Indica a coluna de Tempo [sec] e Temperatura [2C] selecionados.
3.14.2. Clicar Insert (inserir), (veja Fig. 92).
E'_J e |

Fig.92: Indica a funcdo , Insert (inserir).
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3.14.5. Em seguida Selecionar os seguintes titulos: Tempo[sec], TGA [%] e DTA [pv/min],
(veja Fig.95).

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

3.14.6. Clicar Scatter (dispersio), escolher o tipo de grafico da autoria do operador (straight
lines), usar mesmos pricipios do ponto (3.14.2-Fig.92, 3.14.3-Fig.93), para esbogar o diagrama,
(veja Fig.96).

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

: Indica curva de DTA [uv/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 [pv/min].
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3.14.12. Clicar a direita do teclado (rato/mouse) Format Data Series, (veja Fig.101).

o=
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).

i —

Fig.102: Indica o eixo secundario selecionado ¢ close.
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3.14.9. Clicar no eixo secunddrio, (veja Fig.99).

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

Fig. 99: Indica o eixo secunddrio selecionado de DTA [pv/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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13.14.15. Feito os critério acima definido, ¢ possivel notar dois (2) diagramas de:
[Tempo (min) e Temperatura (°C)] e [TGA(%)eDTA (u#)] isto, facilita a

interpretagio dos gréficos, (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.

jh.“

Fig.103: Indica dois (2) diagramas de: [Tempo (min)e Temperatura (°C)] e

[TGA(%) eDTA (u#)]
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4. LIMPEZA DOS EQUIPAMENTOS

4.1. Procedimentos de Limpeza dos cadinhos e Arrumacio

Tipo de Sujeira Modo de Limpeza

e Limpar com papel Kimwiper (papel
higiénico apropriado para os cadinhos,
Sujeira leve (veja Fig.107).

e Limpar com papel humedecido (Waper
consistente paper) usando acetona ou Alcool Etilico
(veja Fig.108).

( Sujeira organica) e Queimar os cadinhos no forno eléctrico,

com a temperatura acima de 800°C.

e Colocar o cadinho numa solugdo de
acido cloridrico com agua, apos fervido,
deixa arrefecer por Smin. (veja Fig.109).

(Sujeira inorgénica) e Retirar 0 recipiente e comega com o

processo de lavagem com agua da

torneira, depois de estar limpo, sdo
colocados na agua 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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4.2.1.2. Depois da lavagem, deixar secar a temperatura ambiente. Ndo deixar secar em fornos ou

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

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

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

Auxiliando-se com um pincel fino e leve.
4.2.2. Limpeza com Aspirador

E um equipamento importante, utilizado para limpeza do laboratério. Serve para sugar o p6 de

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

Fig.113: Ilustra o Aspirador de po de amostra.
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Fig.107: Tlustra o papel Kimwiper de limpeza Fig.108: Tlustra o papel humedecido com Acetona.

—

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

eléctrico. temperatura de 800°C.
4.2. Limpeza dos Crivos, Aspirador, Mesa/Balcio e Equipamento DTG-60/60H

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

seguir os seguintes procedimentos:
4.2.1. Limpeza dos crivos

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

para nao danificar as aberturas dos crivos, (veja Fig. 111).
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4.2.3. Mesa ou balcao

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

redugdo da amostra para ser analisado com eficécia e eficiéncia.

4.2.3.1. Deve limpar a mesa ou balcdo usado, durante a preparagao/redugdo da amostras, (veja

Fig.114).

Fig.114: Ilustra a mesa/ balcao usada na preparagio.

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)

TA-50 Ch 1

T Bob
i [rein]

Fig.115: Indica Software TAGOW. Fig.116: Indica a fungdo Dectetor.
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4.2.4.4. Clicar no Cleaning run, (veja Fig. 117)
4.2.4.5. Configurar parametros/condi¢des de limpeza, (veja Fig. 118 e 120).

TASIChY

500
T [
Fig.117: Indica a fun¢ao Cleaning run. Fig.118: Indica janela aberta, para configuragdes.

4.2.4.6. Configurar parametros/condi¢des de limpeza, temperatura, tempo constante e atmosfera
(veja Fig. 120).
4.2.4.7. Clicar Star para dar inicio, (veja Fig. 120).

e L E LT

OTA TaA Hoperlei Temp
¢

Fig.117: Indica fungdo Start, para dar inicio cleaning run.
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5. CLASSIFICACAO LABORATORIAL DO CARVAO MINERAL
5.1. A classificaciio Laboratorial, permite conhecer a qualidade do carvio mineral.
5.1.2. Conhecer o tipo de Carvio mineral

Diz respeito, em relagdo as etapas de formagdo geologica ou ainda a maturidade geoldgica
deseguinada de carbonificardo, visto que os carvdes sdo 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 Combustivel

A Taxa de Combustivel ¢ uma substéncia, fonte de energia que é produzida apartir do processo
de decomposi¢do da materia orgénica do carvdo mineral, durante a descarbonatagdo dos

carbonos, que servem para alimentar a combustio. E determinada pela seguinte expresdo:

carbono fixo

Taxa de propor¢io de combustivel = RTeT T EIEE

Quanto maior for o nimero, maior sera o

alto grau de carbonizagio, (veja a tabela de padrdo JAPONES - JIS M1002)

poder calorifico
100—taxa de corregao de cinzarcinza—humida
e

Poder calorifico (dry ash free) = *100. Quanto mais

rico em hidrogénio o carvdo mineral, maior sera o seu poder calorifico.

5.1.5. Propriedades Caking (Caking property)

Quando o carvdo mineral entra no estado de temperaturas altas, amolece ¢ derrete, depois de
fluir a dilatagdo, torna-se a solidificar novamente. O carvdo que tem esta natureza ¢ chamado de

carvdo caking.

6. CALCULO DE DADOS DE ANALISES QUIMICAS 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 carvdo esté livre de humidade.

X (s)

MV (s)

a) %MV (5) =100 « ;o0

Ash (s)
100-H20 (s)

b) Cinza/Ash(s) = 100 =

¢) Fixed Carbon(s) = 100 — Mv(s) — Ash(s)

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

considerando ter humidade.

X(s

X(ash free) = 100 * 7), entdo fica:
100—C (s)
= _H206)
a) %H20(ash free) = 100 * T00-ash()
_ MY (5)
b) %MV (ash free) = 100 * T00—A5h()

¢) %FC(ash free) = 100 — MV (ash free) — Ash(ash free)
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5.1.4. Poder calorifico

Um carvdo mineral é constituido, sobretudo de hidrogénio e carbono, tendo o hidrogénio o poder

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

E determinada pela seguinte expressio:
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6.4. Para calcular na base seco, sem cinza sem [% dry ash, free], assume-se que o carvdo estd

livre de cinzas, considerando ter humidade.

MV (s)

a) %MV (dry ash, free) = 100 *Wwic(s)
_ FC (s)

b) %FC(dry ash, free) = 100 * WD

Nota: (s) — considera — se carvio seco.

7. DETERMINACAO DA QUALIDADE DE CARVAO MINERAL

Sao usados varios tipo de padrdes/standar, para determinar a qualidade de carvdo mineral, os
mais usados sdo: Padrdo Japonés (JIS M1002) e Padrdo Americano (ASTM D388).
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7.1. PADRAO JAPONES (JIS M1002)
E aplicada para determinar o tipo de carvio, poder calorifico, taxa de combustivel e propriedades

Caking. (veja a tabela.3).
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Tab.4: Tlustra Padrdo Americano (ASTM D388).

Nota: As linhas ou colunas indicadas na (fab.4), ndo possuem, a percentagem (%) de carbono
fixo e material volatel, impossibilitando sobre tudo a classificagdo do carvdo mineral. Dai que,

recomenda-se, fazer analise do poder calorifico, com vista a dar a sua nomeclatura.

7.3.  Conceitos basicos (Proximate Analysis)
7.3.1. Air dried basis

A base de valores de analises das amostras, numa condigdo igual a atmosfera do laboratorio.

7.3.2. Dried basis

A base de valores de analise numa condi¢ao que ndo tenha humidade.

7.3.3. HGI (Hardgrave grindability index)
E o valor que indica o grau de pulverizagdo relativa, em relagio ao carvdo de referéncia que
tenha o grau de pulverizagdo 100. Quanto maior for este indice, o carvdo serd pulverizado

melhor.

7.3.4. Maltability de cinza (capacidade de fusdo)
Isto ¢é representado pela temperatura especifica com ponto de deformagao, fusdo melting flow
point, quando ocorre certa alteragdo especial na ocasido, em que prepara amostra incinerada e

continua aquecendo. E um pardmetro importante para projectar uma caldeira.

7.3.5. Anilise de carvio Mineral
E difinido como sendo um método de avaliar propriedades de carvio mineral, é usado a analise

Imediata e analise de elementos.

7.3.5.1. Anilise de elementos
E um método que consiste em analisar o carvdo mineral, quantificando nameros de carbono (C)

Hidrogénio (H,), enxofre (S), Nitrogénio (N) e Oxigénio (0,) presente na amaostra.
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TIPOS DE CARVAO Poder calorifico Taxa de Caking  Observ
Pure coal substance basis combustivel
Propriedades Classe kj/kg(kcal/kg) %
Al Nao Coque
ANTRACITO (A) A2 4< caking  natural
- aparece
atravéz
rochas
Bl 35.160Kjkg < 15 < Forte
BETUMINOSO B2 (8.400kcal’kg <) caking
(B,0) <1,5 (menor)
33.910kj/kg < ~ caking
C <35.160kj/kg -
(8.100kcal/kg <
~ <8.400kcal/kg)
32.650kj/kg <~< Fraco
SUB-BETUMINOSO D 33.910kj/kg - caking
(7.800kcal < ~ <  8.100
(D.E) keal/kg)
30.560 kj/kkg < ~ <32.650 Nio
E kj/kg - caking
(7.300kcal/kg
~  <7.800kcal/kg)
ACASTANHADO 29.470kj/kg < ~ < 30.560
F1 ki/kg -
(6.800 keal/kg < Nao
(F) ~ <7.300kcal/kg) caking
24280 kilkg < ~ <29.470
F2 (5.800 kecal’kg < ~ <6.800 -
Tab. 3: Ilustra Padrdo Japonés (JIS M1002)
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7.2. PADRAO AMERICANO (ASTM D388)
E aplicada para determinar o tipo de carvio, poder calorifico e para propriedades de Caking,
(veja a Tabela.4).

SUB-BETUMI
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7.3.5.2. Anilise Imediata
¥ mais usada para indicar a qualidade de carvdo mineral, representando os principais

I ( teor de humidad

cinza, material volatil e carbono fixo em percentagem, na base

umida do carvdo (air dried basis).

7.3.6. Humidade/Moisture
E a percentagem de massa em relagio 4 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
F a percentagem de massa em relagio a amostra de cinza residual (material inorganico), apos ao

aquecimento e incineragdo com a temperatura de 815 F 10°C.

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

relagdo a amostra que perdeu o peso apds aquecimento com a temperatura de 900°C, 3horas.

7.3.9. Carbono fixo/Fixed carbon
E obtido, em o contacto com o ar, através de percentagem de massas em relagdo a amostra que
perdeu 0 peso apds aquecimento com a temperatura de 107+ 10 ¢ 900°C, 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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TIPO DE CARVA( Carbono fixo Material Poder calorifico Caking
volatil property
|

[
ANTRACITO
[

Dry, ash free coal basis Com 4gua
% % Btu/lb Mij/kg
Meta- 98< <
antracito 7 Fraco
Antracito  92< <98 2< caking
<8
Semi- 86< <92 8<
antracito <14
baixo 78< <86 l4<
<22 Normal
BETUMINOSA médio 69< <78 22< caking
<31
Alto A <69 31< 14.000< 32,6
Alto B 13.000< 30.2<
<14.000 <32,6
Alto C 11.500< 26,7<
<13.000 <30,2
10.500< 244< caking
<11.500 <26,7
Classe A 10.500< 244<
<11.500 <26,7 Fraco
Classe B 9.500< 22,1< caking
<10.500 <244
Classe C 8.300= 193<
<9.500 <22,1
Classe A 6.300< 14,7< Nao
<8.300 <19,3 caking
Classe B <14,7
<6.300
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CALCULO DE DADOS DE ANALISES QUIMICAS NAS DIFERENTES BASES
(PRATICA)

Exemplo,. Considere um carvio com a seguinte composigio quimica.

e Proximate Analysis of coal [%, As — Received]

Sample: MCS carvio mineral da mina Moatize- Mocambique

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

Simple name Date: Moisture Volatile Matter ~ Fixed Carbon Ash
MCS-Tete 08/06/2017 0,9 289 63,8 6,4
MCS-Akita 07/07/2017 1,7 173 40,7 40,3
MCS-Kato b LA 1,1 20,8 42,0 36,1

e Para calcular na base [% dry coal basis], assume-se que o carvdo estd livre de
humidade.

Nota: (s) — considera — se o carvio seco.

X (s)

00 * 5o 20 )

_ MV(s) | _ 208(s) _
a) %MV (5) =100 » ) = 100 5 S = 21.03
. _ Ash(s)  _ 361(s)  _
d) Cinza/Ash(s) = 100 * Too—r20() = 100 * =TTk 36.5

e) Fixed Carbon(s) = 100 — Mv (s) — Ash (s) = 100 — 21.03 (s) — 36.5 (s) =42.5
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ANEXOS
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ome do Operad

Sample: MCS carvio mineral da mina Moatize- Mo¢cambique

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 ok 21,0 42,5 36,5

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

livre de cinzas, e sem humidade.

MV(s) 21.0 (s) _
MV(s)+Fc(s) 331

a 21.0 (s)+425(s)

%MV (dry ash, free) = 100 * 100 *

b) %FC(dry ash, free) = 100 * —-- 100+ —2250 __ _ 69

MVG)HFCG) 210 (5)+425(5)

c

Carvio Betuminoso alto A — caracterize usando o padriao americano — pag.55.

Nome do Operado!

Sample: MCS carvio mineral da mina Moatize- Mo¢ambique

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

Simple name Date: Volatile Matter ~ Fixed Carbon Classificagdo ( Padrao
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 obitidos no final dos calculos, usando os teores do material volatil e
carbono fixo, caracterizar o carvdo mineral usando as tabelas de padrdes/padrio Americano, na

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

- Para o padrio Japonés, a partir dos valores obitidos no material volatil ¢ carbono fixo.

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

dendémina-se de taxa de combustivel, (exemplo):

e Taxa de combustivel

o _ _carbono Fixo N .
X[% dry ash, free] Vaterial Volatl)® entdo fica:
T.combustivel = % =2.02 = 2% ( forte caking) — veja padrao Japonés-pag. 54.

o Para calcular na base sem cinza [% Ash free] assume-se que o carvdo esté livre de
cinzas, considerando ter humidade.
(O]

X(ashfree) = 100 * 100{_11311(!)’ entdo fica:
d) %H20(ash free) = 100 * m%s(;’m =100 *ﬁ:;(s) =17
¢) %MV (ash free) = 100 *#‘f() =100 *ﬁ‘:;() =331
f) %FC(ash free) = 100 — MV (ash free) — Ash(ash free) = 100 — 33.1 —36.5 =

304
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1.1. Na analise realizada no ISPT, possivel pegou-se amostras com pouca cinza, (ndo
homogeneizadas), este fendmeno ocorre quando ndo a distribuigéo das particulas exacta da

amostra.

335
33
325

w
]

315  MCS-TETE
* W MCS-Akita
MCS-Kato

w
“

305

w
S

67 68 69 70 71
Carbono fixo (% Dry coal basis)

Material volatil (% dry coal basis)

~
b
w

@

&
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GRAFICO DE RELACAO DE CARBONO FIXO E CINZA
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GRAFICO DE MATERIAL VOLATIL E CINZA
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w
w
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29.5
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Observagio:

1. Se ndo usar os procedimentos adequados para a preparagdo das amostras do carvio,
(amostra representativa), os resultados poderdo ser de menor exactiddo, segundo o

exemplo abaixo:
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MANUAL DE MANUTENCAO DE TERMOGRAVEMETRIA DTG-60H

TERMO-BALANCA (ANALISE MULTANEO DIFERENCIAL)
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1. INTRODUCAO. 1
2. LIMPEZA DO EQUIPAMENTO 2
2.1.  Fazeralimpeza 2
3. VASAMENTO OU FUGA DE GAS. 3
3.1. Verificara valvula (1) e (2). 3
METODOS DE REPARACAO DOS CADINHOS 4
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5. PROBLEMAS COM O SISTEMA DE DTA (ANALISE DE TEMPERATURA
DEFERENCIAL). 5
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5.1. Problemas como o sistema de DTA

5.1.1. Exemplo I: Linha de DTA ndo obedece a medicéo programada. Procurar detectar ¢ reajustar a

falha, tomando em consideragio a (pag. 6 14). 5
5.1.1. Exemplo 2: Linha de DTA obedece, conforme o tempo programado (4h20min). De seguida
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6.1. Problemas como o sistema de TGA 13
7. OUTROS PROBLEMAS 15
8. CUIDADOS 16

1. INTRODUGCAO

Este manual de di descreve pril

p principios de manuteng3o,

fungdo do circuito e manutengio do sistema DTG-60H para medigdes simultancas de

termogravimetria ¢ analise térmica diferencial. Use também o manual de instrucdes

conforme necessario, com a 40 de uma 40 adequada e efetiva para o
sistema. Descreve os procedimentos a ser adotado durante a manuntegiio ¢

intrumentos usados na realizagio do ensaio TGA/DTA, com seguintes principios

Limpeza do equi Controle de Vazamento de gis, Controle da

panela dos cadinhos (base plana) e sistema de DTA e TGA.




2. LIMPEZA DO EQUIPAMENTO
2.1, Fazera limpeza
Sempre que efectuar varias andlises, deve efectuar a limpeza para impedir a sujeira
implique ou contamine amostra em processo de analise e assim evita que a parede do
forno fique completamente suja, efectuando o seguinte:

@ Tirar os cadinhos do equipamento (Cadinho de amostra e Referéncia)

@ Abrir o Software TA60WS, usando o computador.

@ Irno Dector (D)

Clicar come¢ar a limpeza (C)

Configurar desta maneira, abaixo ilustrado.

TA-60 Ch.1

500 1000
Time [min]
Tab. 1: Ilustra as condi¢des de Limpeza

De se guida clicar em iniciar, assim sendo o sistema serd feito

automaticamente durante 30 minutos (Consultar).

3. VASAMENTO OU FUGA DE GAS
3.1. Verificar a valvula (1) e (2).
0] Vilvula Girando no sentido horario - Fechado
Girando no sentido anti-horario - Aberto
@ Maganeta/comando de ajuste  Girando no sentido hordrio - Aberto (Pressdo
alta)
Girando no sentido anti-horario -> Fechado

® Verificar usando espuma de sabdo liquido, passando em volta dos conectores:
@ Linha de gds

® Purge out

®  Purgue 1 (Oxigénio).

@  Purge 2 (Nitrogénio).

Comando/maganeta de
Valvula | L
y ajuste de pressdo

Controle de Gas Residual

Vilvulal

Linha de gas Conector
Fig. 1: Ilustra o cilindro de gas (Nitrogénio ¢ Oxigénio).

Caso seja o problema a linha de gés, substitua.

@ Substitua o cilindro de gas caso indicador residual esteja zero (0Mpa).

(]

METODOS DE REPARACAO DOS CADINHOS

4.1. Reparar

A pancla do detector ndo | O cadinho  estd  deformado. | Coloque o cadinho dentro desta pega
reconhece o cadinho Supostamente ¢ provavél. quanto | ¢ gire com mais cuidado possivel.
maior uso tem tendéncias de | durante 60s.

defomar-se.

Continua deformado. Repare ou subsitua
Cadinho  com  Sujcira | Suicira de amosira de Carvio Coloque 1o equipamento  sem
inorganica ¢ orgénica amostra ¢ exceute a limpeza (consulte
(coloragao escura) apdgina 2.)

Sujeira de material inorganico Elimine a sujeira usando Acetona

Sujeira de material orgdnico Coloque ~dcido cloridico ¢ dgua
(mistura) numa estufa e execute a

operagdo.

(Consulte Manual de operagiio)

5. PROBLEMAS COM O SISTEMA DE DTA (ANALISE DE TEMPERATURA
DEFERENCIAL).

5.1. Problemas como o sistema de DTA

5.1.1. Exemplo I: Linha de DTA ndo obedece a medigdo programada. Procurar detectar ¢

reajustar a falha, tomando em consideragéo a (pag. 6 — 14).

Queda do peso
<> 1.Subida de temperatura o (3h30min)
e 2.Tempo estimado (4h20min).

Fig. 4: Ilustra anomalia da linha  (DTA).

5.1.1. Exemplo 2: Linha de DTA obedece, conforme o tempo programado (4h20min). De

seguida admite sc a proceguir com os passos subsequentes de analise

Fig. 4: llustraa linha  (DTA) de acordo com esperado.
Legenda:

(Linha TGA %)

(Linha DTA pv=sampl

(Temperatura  °0)

Obs. Considere  a tabela ( DTA) abaixo.
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Uma temperatura
Anormal ¢ indicada para a

temperatura ambiente

O clemento compensador de

temperatura ambiente estd com defeito

Substitua o elemento. (Contacte

a0 Shimadzu)

O detector ¢ colhido de forma reversa;
ou hi uma falha de contacto, as
tomadas do detector; ou 05 conectores

do detector ndo estdo conectados.

Conecte  corretamente  os

soquetes.

O fio condutor do terrmo-par  do

detector estd quebrado.

Substitua o detector.

O sinal de DTA  continua
mostrando o valor maximo

ou minimo.

Ha uma falha de contato ou

desconexdo nas tomadas do detector.

Conecte corretamente os
detectores, diregdo certa uma de

cada vez para evitar dados no

equipamento.

O fio condutor termo-par do detector | Substitua o detector
esté quebrado
As flutuagdes dos sinais | Existe uma falha de conacto nas | Concele  correlamente s

DTA sio grandes a

temperatura ambiente

tomadas do detector.

Existe uma fonte de ruido nas

proximidades.

soquetes,

6

Os  sinais  de  DITA
desviam-se no  sentido

inverso.

Os  detectores  estdo  invertidos

conectados.

Conecte  corretamente 03

detectores..

Amostra é colocada no lado esquerdo

com a diregéio visto pela frente.

Mega novamente com a amostra

colocada no lado direito.

0 Forno nfio ¢ levantado
nem abaixado pressionado
10 painel do equipamento,

a tecla [OPEN/CLOSE]

A temperatura para subir ¢ descer para
um fomo ¢ configurado por uma
temperatura mais baixa do que a
temperatura actual

O motor ou relé estio em falha.

Configure-o ~ para  uma

temperatura mais baixa do que

uma temperatura actual

A saida de dados ndo ¢
interrompida mesmo se o
forno atingiu o ponto mais

alto ou mais baixo.

O detector de posigio superior ou
inferior  ndo  esti  devidamente

posicionado ou estio em falha;

Reajuste a posigdo definida ou

substitua o detector.

Quando a medigo comega
a fonte de alimentagio ¢

imediatamente desligada.

O fusivel ¢ de uma capacidade menor

que a especificada

Substitua-o por um fusivel
scgndo o a  capacidade

compativel

L

O cireuito do aquecedor ou do

esfriador esta em curto-circuito.

Substitua o prefacio ou verificar e

reparar o circuito do aquecedor

Quando  a  medigio
comega, a temperatura néo

aumenta.

O fusivel (F2) ndo estd em forma ou

esti queimado.

Substitia com a  capacidade

correspondente.

A constante  PID fica impropria

Modifique-o com um  valor

(Sistema de medigao)

correto.

O programa de temperatura ndo foi
criado correctamente (Por exemplo;
tentou diminuir a temperatura actual a
uma taxa mais rapida do que a taxa de

resfriamento natural),

Modifique o programa  da
temperatura como é praticamente

aplicavel

O aquecedor esté quebrado

Substitua a unidade do forno

Quando a medida comega.,

cla para imediatamente

O programa de temperatura ndo foi

criado devidamente.

Modifique o programa  de

temperatura como ¢ praticamente

aplicavel

Quando  a  medigdo
comega, a temperatura

comega a subir de repente.

As conexdes sdo feitas reversamente no
terminal do termo pa para o forno, ou
as tomadas do detector estdo em uma

falha de contacto ou desconetadas.

Faga corretamente a conexo.

O fio condutor do termo pa do detector

esté quebrado.

Substitua o detector.

O programa de temperatura ndo foi

criado corretamente

Modifique a temperaturacomo

praticamente aplicével.

A temperatura se desvia
principalmente do
controle de  temperatura
(efetivamente programado

pela temperattura).

A constante de controle de temperatura

(P, 1, D) sio valores inadequados.

Modifique as constantes de
controle  ( com auxilio de
engenhiro)

(0s valores padrdo sao DTG-60 -
100, 100100, DTG-60H 1000,
1000, 1000).

A linha de base contém
ruido de controle de

temperatura.

Existe uma falha de contacto nas
tomadas do detector.
Existe um  fonte de  ruido

eletromagnéico.

Faga corretamente as conexdes.




Shimadzu)..

A disponibilidade de fonte de energia ¢

ruim,

Fornecimento de energia através
de um estabilizador de energia.

Grande deriva de linha de

base.

A capacidade térmica entre amostra e

a substangia de referéncia é grande

Controle  a  quantidade  de

material  de referéncia  para

igualar a capacidade de calor.

Posigio inadequada da do cadinho de

amostra.

Coloque o cadinho de amostra no
centro aproximado da parte do
disco da placa do detector em
cadn amostra ¢ local de

referéncia

Configuragio incorreta da unidade do

forno.

Defina a unidade do  forno

corretamente.

A wxa  de  aquecimento &

Defina a taxa mais baixa se

Configuragio impopria do valor K na | Defina o novo valor K. subindo o

linha de base.

desvio actual por 100° C do

ajuste do valor presente

Detector sujo ou deteriorado.

Limpe com o  solvente
apropriado ¢ seque  por
aquecimento sem  amostra, ou
execute uma operagio  de
limpeza. Se esta medida ndo for

cfetiva, substitua,

Parafusos soltos na unidade de forno

Verifique e repare

O alto nivel de ruido | A panela da amostra ndo ¢ plano.

durante o controle de

temperatura.

Faga a parte inferior plana, ou
substitua a pancla por uma nova

com um fundo plano, (pag. 4).

Pocira entre a placa do detector ¢ a | Elimine a pocira. Usar papel

amostra

proprio ¢ limpe.

excessivamente alta possivel.

Detector ou  fomo  sujado  ou | Limpe com solvente apropriado ¢

deteriorado seque por aquecimento  sem

amostra. ou execute uma

operagio de limpeza (Pag.3). Se

esti medida ndo for efectiva

10 11

substitua. 6. PROBLEMAS COM O SISTEMA DE TGA (ANALISE TEMOGRAVIMETRICA).

Placa do detector deformada

Vibragdes externa

Flutuagio de temperatura ambiente
extremamente grande (devido a uma
ventilagio na vizinhana ou  outro

motivo)

Purga vazamentos de gis

ndo ¢ enviado.

O O-ring no forno ndo est bem

ajustado.

Substitua o detector.

Execute o ajuste do nivel da

placa de montagem do forno no
menor ajuste da posicio do

forno.

A tubulagdo de gs é desconetado em

sua jungdo em algum lugar.

Verifique, ajuste ¢ substitua as

pegas

O Oeing deteriorou-se. tem um
arranhdo, estd sujo ou tem qualquer

outro problema

Se o sintoma ndo puder ser
corrigido  substitua-o, limpe

com papel préprio o O-ring.

Tab. 2: llustra procedimentos de Manuntengéo DTA.

6.1. Problemas como o sistema de TGA

ANOMALIAS

POSSIVEIS CAUSA

SOLUGCAO

Problema com a linha TGA

Entrada  de  oxigénio, no
equipamento antes do tempo

programado para o ensaio

Fechar no vedante passando massa

grisse.

Sintoma, o sinal de peso excede

o alcance

A balanga ndo esta configurada

corretamente.

Complete o peso da amostra ¢ da

referéncia (Igualar a massa).

Mude o peso da amostra inferior a

(Img)

O ruido do sinal de peso é

muito grande

O detector entra em contacto
com a parede do forno ou com
a placa reflexiva. Os detectores
se tocam.

Existem vibragdes externas.

Vento  forte  atinge o
DTG-60/60IL.

Ha quase uma fonte de ruido
cléctrico.

A disponibilidade de fonte de

energia ¢ ruim.

Verifique ¢ reajuste.

Fornega energia através de um

estabilizador de energia.

A curva de TGA ndo possui
reprodutibilidade

O detector entra em contacto
com a parede do forno ou a
placa reflexiva. Os detectores

se tocam.

Verifique ¢ reajuste

A purga de gés esta com defeito
devido a obstrugdio, vazamento

ou outro motivo.

Verifique a tubulagdo € a vedagdo;
Substitua as pegas, conforme o

necessario.




Um incremento ou decremento [ O detector. a  bandeja

extra aparece na curva TGA. amostra est suja.

de | Limpe com acetona ou substitua-a.

ventilador de resfriamento.

A cuva TGA mostra uma | O detector de peso esti super | Verifique a fiagdo da ventoinha de

deriva inversa aquecido devido a uma falha do | refrigeragao ¢ substitua a ventoinha

de refrigeragdo, se necessrio.

& muito rapido.

A taxa de fluxo de gés de purga

Verifique a taxa de gés de purga

(Ajuste-0 para 50mL/min ou menos).

forno ¢ levantado ou abaixado

danificado

Os ruidos sio ouvidos quando o | Alguns parafusos de retengo | Verifigue o fomo ¢ volte a
0 soltos ou perdidos no forno.

O tubo de nicleo do forno esta

monté-lo.

Tab. 4: Ilustra procedimentos de Manuntengdo TGA.

7. OUTROS PROBLEMAS

A corrente ndo é fornecida

O fusivel esta explodido ou

‘mau contacto.

Substitua ou defina o fusivel (3.15A

no painel trasciro).

LCD anormal

CPU defeituoso , destruiu o
conteiido da meméria ou

outros problemas eléctricos.

Repare ou substitua as pegas

relacionadas.

Problemas eléctricos. Cristal
liquido danificado ou antigo.

Substitua a unidade LCD  (Monitor)

A entrada da chave nio aceita

Cristal  CPU  defeituosa,
destruiu o conteado  da
meméria ou outros problemas

eléctricos.

Reparar ou  substituir as pegas

relacionadas.

Os dados no programa de
temperatura ou as constantes

Pl ¢ D ndo sdo armazenados.

A bateria de reserva (BI) no

PC-60d esté esgotada.

Substitua-o

A comunicagéio de dados ndo ¢

possivel.

A porta COM esté com
defeito.

O conector do cabo RS-232C

esta desconetada.

Conecte o cabo & porta COM 1 na

parte traseira do instrumento.

8. CUIDADOS
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MANUAL DE MANUTENGAO ( TERMOBALANCA )

Procedure Manual for
Trouble-shooting of SHIMADZU DTG 60

Short-term Training, 2017

MEDICOES SIMULTANIAS DE TERMOGRAVIMETRIA E ANALISE TERMICA DIFERENCIAL
(SHIMATSU DTG_60/60H)

Introdugdo

A estrutura exclusiva do canal do DTG-60 oferece a solugao para essas aplicagdes. Enquanto um gés inerte purga a balanga, gases
O presente manual de Manutengdo permite conhecer a melhor forma de fazer Manutengfio durante as medigdes TG/DTA, andlise reativos sio dirctamente conectados ao recipiente de reagio.

q\falllxlwu € quantitativa, exame dos mecanism S de reagdo e avaliagio de resisténcia ao calor sio feitos estudando vrias reagdes Utilizando o FC-60A, as mediges sio totalmente controladas pelo software. (Fig4,5)
e interagdes entre uma amostra e atmosfera especial.

Dois detectores i i no forno fornecem distribuigdo excelente de Usando o

método plug-in, o detector DTA pode ser rapidamente substituido (Fig.1,2 ,3)

(Fig4)

(Fig$)

(Fig.1) (Fig3)




1.1 Manutengdo de Termobalanga

Vilvula principal

Este processo consiste em criar condigdes favordveis na andlise
imediata de carvao, usando o equipamento chamado termobalanga
& no caso de obter maos resultados.

Manometro
(Direito)

1.2 Verificagio do Botija de Giis

Verificar se tem gs ou ndo. se hd existeniéncia de fuga de gds. e s3o dois tipos: Nitrogénio ¢

Oigénio. (Fig.6) Manémetro
(Esquerdo)

a) Esta imagem mostra o conjunto de Manometro ¢ botija de gds. O Manometro

de lado esquerdo indica a pressio de gas que deve passar durante o processo Massancta

de analise.c normalmente deve passar 0.3Mp

b) O Mandmetro de lado direito mostra a quantidade de gés existente na botija.

©) A parte preta é a Massaneta que permite regular a pressio descjada no

processo de andlise.

d) A parte de cima da botija de gis tem uma vilvula principal que permite fechar ou abrir,  Barras

no decorrer da andlisc ou depois, cerdmicas

NB. As duas botijas de gds tem mesmos componentes ¢ procedimentos de manusco

acima citado de Nitrogénio tanto para Oxigénio.

1.3 Limpar detro do aparelho
Usar papel leve ¢ por fim colacar grise de silicone em redor das dua barras serramicas, a que salientar que
este passo de limpeza ndo se faz constantemente,s6 se faz quando haver anomalia com a temperatura no processo de Andlise.

(Fig )

(Fig7)

LIMPEZA DE EQUIPAME

0 (TERMOBALANGA)

Alimpeza é feita depois de realizar virios ensaios, possivelmente pode possuir sujeira orgdnica dentro do forno
Para eliminar esta sujeira deve seguir o seguinte prossedimentos,

Liga computador:

« ) Abriro Software TAGOWS
*© b) DTG 60H (aparece gréfico) mmmmp Dector mmmsp Clicar Executar
¢) Abrird uma tabela (Limpeza)

Tempo de estabilidade 5,00
Gas para Limpeza

(atmosfera) ou Oxigenio

Cancelar

N.B: Antes de iniciar a limpeza, verificar primeiro se os cadinho referéncia e amostra estao fora da maguina. Caso
contrario retire para fora da maquina e inicia a limpeza.

Limpeza dos cadinhos
Tipo de Sujeira Modo de Limpeza
Sujeira leve Limpar com papel (Kimwipes)

Quadros bordados significa que o operador de Equi niio deve 0 (Chimadzu)
<Problema com DTA> A temperatura anormal é indicada para a temperatura ambiente
Causa Solugio

1) O elemento de compensago Substitua o elemento

ambiental esta com defeito.

Sujeira Consistente Limpar com paper molhada (Kimwipes), usando Acetona e Alcool cti

r—

Hiper Consistente(Sujeira Queimar no forno eléctrico com temperatura acima de 800° ¢
ica)

orgini

Hiper Consistente(Sujeira
ica)

Colocar o Cadinho numa bandeja com solugio de deido cloridrico ¢ dgua. submete no fogo. apés de
inorgénica) ferver coloca se fora ¢ poc agua destilada ¢ por fim coloca se no secador numa temperatura de 96° ¢

2) O detector ¢ colhido de forma <Conecte corretamente os soquetes.>

reversa: Ou ha uma falha de contato, as | Dentro de aparelho (Termobalanga) existe dos detector, cada dectector ¢ composto por dois Termopar
tomadas do detector: Ou os conectores | interligado por cima, e por fora ¢ revistido com material ceramica. Estes detector que fazem a medigio

do detector estao conectados. de temperatura
1) Retirar para cima o termopar um por um .

forno ¢ quebrar os termopar.
3) Estes termopar tem uma_direcgo certa ( posigio).

T muito importante esses detalhes, depois volta a colocar no seu lugar. Fig (5.6,7)

2) No se deve puxar para cima os dois termopar a0 mesmo tempo porque por baixo estdo ligado com um
fio muito fino, ¢ ao puxar para cima deve tirar devagar com muito cuidado para evitar bater em cima do

4) Antes de retirar os termopar para fora deve primeiro marcar com uma caneta a posi¢o para identificar.
5) Os termopar aparecem da fabrica com uma sinalisaglio ou escritas de letras R( referéncia) e §
(‘amostra).estas sinalizagdes faculta na ao colocar de volta no seu lugar ¢ na posi¢ao correcta dos mesmos.

3) O fio condutor do termopar do
detector esth quebrado.

Congete corretamente s soquetes.
Substitua o detector.




<Problema com DTA> As flutuacdes dos sinais DTA sio grande A temperatura ambiente
Causa Solugdo
1) Existe falha de contato nas tomadas
do detector. 1) Conecte corretamente os soquetes.
<Problema com DTA> Os sinais DTA desviam-se na diregio inversa
Causa Soluggio
1) Os detectores sdo invertidos e 1) Conecte corretamente os detectores.
conectados
2) A amostra & colocada no lado 2) Mega novamente com a amostra colocada no lado direito.
esquerdo, visto da
2) 11 uma fonte de ruido nas 2) Eliminar a fonte de ruido ou alterar
proximidades o local de instalagdo
\

<Problema com DTA> Anilise nio

<Problema com DTA>  As flutuagdes dos sinais DTA sdo grande A temperatura ambiente terrompida, mesmo que o forno tenha atingido o ponto mais alto ou mais b

Temperatura.
Causa Solugio
Causa Solugdo
1) Existe falha de contato nas tomadas do | 1) Conecte corretamente os soquetes =
detector. eliminar a fonte de ruido ou alterar 1) O detector de posicdo superior ou inferior | 1)Reajuste a posigao definida ou substitua o detector.
’ . o local de instalagdo. ndo ests corretamente posicionado ou tem

2) Ha uma fonte de ruido nas falha, ou existe algo anormal.
proximidades

<Problema com DTA> O forno niio é levantado nem abaixado pressionando o botio (OPEN / CLOSE) <Problema com DTA>  Quando a medigio comega, a alimentagio é imediatamente desligada

@ Solugio G Sotucho)
- - n 1) O fusivel ¢ de menor cap: 1) Substitua-o por um fusivel de 10A
1) O forno para abrir ou fochar ¢ configurada | 1) Configure uma temperatura mais de capacidade
por uma temperatura mais baixa do que a alto do que uma temperatura atual
temperatura atual Quando abre ¢ fecha ¢ o motor TAZ60 Gh 1
Contiua

Pode ser o problema de o mesmo
problema de Relé ou motor.

2) Pode ser a queima de fusivel 2) Este equipamento possui tres(3)
fusiveis de tres 3A (amperes). e dois
2) de 10A(amperes). Verificar se estdo colocado de forma corrento.

2) O motor ou o rel¢ estd em falha 2) Checar ¢ repare ou substitua
3) 0 circuito do aquecedor ou do aquecedor | 3) substitua o forno, ou verifique e repare o circuito de aquecimento

tem curto-circuito




<Problema com DTA>

Quando a medigio comega, a temperatura nio aumenta

Causa

Solugio

1) O fusivel (F2) ndo esta devidadmente
conectado ou esta quebrado.

1) Coloque um fusivel para 10A
ou substitua o existente.

<Problema com DTA>

Quando a medigio comega, ela pira imediatamente

Solugio

1) O programa de temperatura ndo estd
devidamente eriado ou programado.

1) Modificar o programa de temperatura como praticamente aplicavel

<Problema com DTA> Quando a medigfio comega, a temperatura comega a subir de repente

Causa Solugio
1) As conexdes sdo feitas reversamente no 1) Faga corretamente a conexdo.
terminal do termopar para o forno, ou os
soquetes do detector cstio em uma falha de
2) A constant PID fica impropria. 2) Modifique-o com um valor correto. contato ou desconcctados
2) O fio-condutor do termostato dos detectores | 2) Substitua o detector.
estd quebrado
3) 0 programa de temperatura ndo esta 3) Modifique o programa e temperatura
devidamente criado como praticamente aplicavel
4) 0 aquocedor estd quebrado. Siaeeii
<Problema com DTA> Quando a medigio comega, a temperatura comega a subir de repente.
<Problema do DTA.>
o Solugao A desvia da temp (controle de a
Alinha de base contém o ruido de controle de temperatura.
1) Modificar a temperatura como praticamente | 1) O programa de temperatura nio esté
aplicavel devidamente criado EI Soluchio

1)As constantes de controle de temperatura
(.1 D) sdo valores impréprios

1) Modifique as constantes de controle. (Os valores padrao sao DTG-60: 100, 100.100). DTG-
60H: 1000, 100, 1000.

2) F uma falha de contato nas tomadas do
detector

2) Faga corretamente as conexdes.

3) Existe uma fonte de ruido
eletromagnético proxima.

3) Elimine o curso ou altere o local de instalagdo.

4) A disponibilidade da fonte de energia é

4) Fornecer energia através de um estabilizador de energia.




<Problema com DTA>  Alto nivel de ruido durante o controle de temperatura

Causa

Solugio

<Problema com DTA>

Grande deriva de linha de base

Causa

Solugdo

1) A capacidade térmica entre a amostra ¢ a
substancia de referéncia ¢ grande.

1) Controlar a quantidade de material de referéncia para igualar a capacidade de calor.
(Consulte 5.2)

2) Posiglo inadequada da panela de amostra.

2. Coloque o cadinho de amostra no centro aproximando da parte do disco da placa do
detector em cada amostra ¢ local de referéneia.

3) Configuragdo incorreta da unidade do
forno.

3) Ajuste a unidade do forno corretamente.

4) A taxa de aquecimento ¢ excessivamente
alta.

4) Ajuste a taxa mais baixa, s possivel.

1) 0 fundo da bandeja ( Cadinhos) de
amostra ngo ¢ plano

1) Facaa parte inferior plana, ou
2)  substitua a panela por uma nova que
3) tenha um fundo plano, usando moldes.

5) Configuragdo incorreta do valor k no ajuste
dalinha de base.

5) Defina 0 novo valor k que resta a corrente de deriva por 100° ¢ do valor presente.

2) Poeira entre a placa do fomo ¢ de
detector.

2) Elimine a pocira

6) Detector ou forno sujo ou deteriorado.

6) Limpe com solvente apropriado e segue aquecimento sem amostra, ou execute uma
operagio de limpeza. Se esta medida ndo for efetiva, substitua.

3) Detector ou fomo sujado ou
deteriotado.

3) Limpe com solvente apropriado e seque por aquecimento sem amostra. ou execute uma
operagdo de limpeza. Se esta medida no for efetiva, substitua.

7) Parafusos soltos na unidade de forno.

7) Verificar ¢ reparar

4) Placa detectora deformada.

4) Substitua o detector

5) Vibragdo externa

5) Elimine a_vibragdo ou transferéncia do sistema.

6) Intensa flutuagio da temperatura do
quarto grande (devido a uma ventilagao
na vizinhanga ou outro motivo).

6) Ar-condicionado a sala ¢ posicione o sistema para além do respiradouro.

<Problema com DTA>

Fuga de vazamento de gis ou nfio ¢ enviado

<Problema com sistema TG >

Ossinal de peso excede o alcance

Causa

Solugio

Causa

Solugio

1)O o-ring no forno ndo estd bem ajustado

1) Ajuste o ajuste do nivel da placa
de montagem do forno / ajuste da
posicdo do forno.

1) O saldo ndo esta configurado corretamente. | 1) Complete o valor da amostra referéncial
)

Mude 0 peso de amostra com menos de 1g (em peso bruto)

<Problema com sistema TG > O ruido do sinal de peso é muito grande

Causa

Solugio

1) O detector entra em contato com a parede
do fomo ou com a placa reflexiva. Os
detectores se tocam.

1) Verifique ¢ reajuste.

2) A tubulaglo de gés ¢ desconectada em
sua jungdo em algum lugar.

2) Verifique o ajuste e substitua as pegas.

2) Existem vibragdes externas

2) Elimine a fonte de vibragdo externa.

3) Vento forte atinge 0 DTG-60 / 60H.

3) Mude o local de instalagao

3) 0 o-ring deteriorou-se, tem um arranhdo
outem algum outro problema.

3) Se o problema nfo puder ser corrigido, limpe 0 O-ring, substitua-o,

4) Ha uma fonte de ruido elétrico

4) Elimine o recurso ou altere o site de instalagao

5) A disponibilidade da fonte de energia quase
& ruim.

5) Fornecer encrgia através de um cstabilizador de cnergia




<Problema com sistema TG > A curva TG niio possui reprodutibilidade

Causa

Solugao

<Problema com sistema TG > Um incremento ou decremento extra aparece na curva TG

1) O detector entra em contato com a parede do
fomo ou com a placa reflexiva. Os detectores s
tocam.

1) Verifique ¢ reajuste.

Causa

Solugio

2) Rompimento de fios intemo dos detector fazem
com que ndo permite a passagem de corrente.

2) Verifique usando o voltimétro, para verificar se os detector estio quebrado. ndo
pemmitindo a passagem de corrente,

Enconstar com o bico dos fios nos terminais do detector na parte de baixo. se atela de
voltiméntro aparecer o sinal de Omega (€2) no voltimétro,significa que esta passar a
corrente e se for contririo significa o detector estd quebrado.

1) O detector, o compartimento da amostra esté
sujo.

1) Limpe-o com acetona ou substitua-o

3) A fuga de gis estd com defito devido
obstrugio, vazamento ou outro motivo,

2) Verifique a tubagem ¢ a vedagao, substitua as pegas conforme necessdrio.

<Problema com sistema TG > A medi¢io do TG mostra uma deriva marcada

Causa

Solugio

1) O detector de peso esti superaquecido devido a
uma falha da ventoinha de resfriamento,

1) Verifique o desligamento da ventoinha de refrigeragio e substitua a ventoinha de
refrigeraglo, sc necessdrio.

<Problema com sistema TG >

LCD anormal

Causa

Solugio

2) A taxa de fluxo de gas de purga é muito ripida

2) Verifique o caudal do gés de purga (ajuste-o para 50 ml / min ou menos)

1) Defective CPU destruido conteido da memdria ou
outros problemas elétricos.

1) Substituir ou substituir as partes relacionadas

2) Danificado ou de cristal liquido

2) Substituir a unidade de LCD.

<Problema com sistema TG > Os ruidos sdo ouvidos quando o forno ¢ levantado ou abaixado

<Problema com sistema TG >

Entrada de chave niio ¢ aceite

Causa

Solugao

1. Contetdo CPU memdria destroyd defeito ou outro
problema clétrico.

1) Reparar ou substituir as partes relacionadas.

Causa Solugdo
1) Alguns parafusos de retengo sao soltos ou perdidos | 1) Verifique o forno e volte a monti-lo.
no forno,
2) O tubo do niieleo do forno esti danificado. 2) Substitua o forno
Outros problema
<Problema com sistema TG > O poder niio é fornecido a corrente
Causa Solugio

<Problema com sistema TG > Os dados no programa de temperatura ou o P, as constantes de I, e D nfio sio bem programadas

1) O fusivel esti explodido ou esta faltando.

1) Substituir ou ajustar o fusivel (3,15A no painel traseiro)

Causa

Solugio

1) A bateria de backup (B1) no PC -60D se esgotou

Substitua-a.




<Problema com sistema TG > Comunicagio de dados nio ¢ possivel

Causa

Solugio

1) A porta COM ¢ defcituoso.

1) ligar o cabo  porta COM1 na parte de trés do instrumento.

2) Conector de cabo RS-232C ¢ desligado.

2) Introduza o conector de forma segura

Para evitar o choque eléetrico, substituir o fusivel depois de desligar o interruptor e desligar a ficha de alimentagao a partir da tomada de corrente.
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OBJECTIVOS DA FORMACAO

Adquerir conhecimentos para para transmitir aos alunos e recursos humanos para a
interpreitacio dos dados provenientes dos ensaios da Termobalanga (TG.DTA), titulagio,
analise de carbono e enxofre, andlise de metais no carvdao de Mogambique por Espectroscopia
de Absorcio Atémoca (AAS) e andlise de metais no carvio de Mogambique por plasma com
acoplamento por indugio (ICP).

Adquerir conhecimentos para a publicagio de artigos ligados a ensaios feitas na
Termobalanga do ISPT.



(I-a) Anélise da velocidade de reacgéio de decomposigéo de um ozalato de célcio di-hidratado

1) Objetivo e | Dar tratamento térmico ao oxalato de célcio di-hidratado (CaCz2042H20) em
visdo geral uma corrente de gés de nitrogénio, e analisar a reac¢do que ocorre com base na
alteragdo de peso e pico de aquecimento / pico endotérmico, além de calcular a
velocidade de cada reacgao pelo método diferencial de trés pontos.
2) Objetivo a 1) Compreender sobre a velocidade de reagdo dos elementos
alcangar 2) Desenhar o gréfico no papel mirimétrico
3) Compreender o método diferencial de 3 pontos
3) Principio Determinar a velocidade de reagéo quimica do Oxalato de calcio di- hidratado
(CaC204+2H:20) a partir de perda de peso em cada estégio.
4) Procedimento | 1) Explicar o objetivo e o principio desta anélise

de aula 2) O que é termobalanca? Apresentagio do Termobalanca mostrando o
procedimento do ensaio.

3

4,

5,

Explicacdo do ensaio

Execugdo de ensaio

Interpretagéo

(exercicio) desenhar o gréfico usando papel mirimétrico

5) Bibliografia

Velocidad. bhal

6) Palavras-chave de reagao, ter oxalato de calcio,

< Objetivo e visdo geral >
Dar tratamento térmico ao oxalato de célcio di-hidratado (CaC204=2H20) em uma corrente de gas de
nitrogénio, e analisar a reac¢do que ocorre com base na alteragdo de peso e pico de aquecimento / pico
endotérmico, além de calcular a velocidade de cada reacgdo pelo método diferencial de trés pontos.
< Principio >

1° estagio CaC204 - 2H20 —CaC204+2H207

2° estagio CaC204 — CaCO3+CO

3% estagio CaCO3 — Ca0+CO21

Figura 2. Perfil de peso e temperatura com o tempo

A Figira 2 mostra a variagdo 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 decomposigdo total da amostra em andlise.

< Explicagdo do ensaio >

Abrir o gds
1

Pesar amostra
|

Colocar amostra no termobalanca
|

Controlar o fluxo de gas

!

Configular as condigées de aquecimento?

!

Esperar os dados de resultado
|

Interpretagao
|

Formar o grafico

!

Analizar cada estagio

Exzplicar cada situacéo
e No 1° estigio nota-se a perda de peso da amostra na forma de vapor de dgua durante a
decomposigdo do oxalato de calcio di-hidratado resultando em oxalato de calcio.
e No 2° estdgio nota-se a perda de peso de oxalato de célcio transformando em carbonato de
cdlcio libertando o gds monodxido de carbono.
o Na 3° estagio nota-se a perda de peso de carbonato de célcio e tem comno produto final 6xido

de célcio,libertando o gés diéxido de carbono.

<0 que é o termobalanga ? >

O Termogravimetrico é um equipamento laboratorial que tem a fung¢do de fazer analises simultanéa
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, € um equipamento sensivel e de

muita precis@o nos resultados das analises.

Conhecendo as instrugdes do manual de procedimento, ira permitir conhecer a melhor forma de
fazer analises laboratériais de carvdo, usando aparelho Termogravimetria de Andlise Térmica e

Diferecial ( Termobalanga). (Figura 1)-

Tray for satting Fumace cover
samole pan

Figura 1. Termobalanca

Equipamento de anélise Termobalanga
Condigdo  de | Amostra CaC20422H20
ensaio Amostra padrao : Alumina, Al:Os

Cadinho Platina

Peso da amostra 10 mg

Peso da amostra padrao: 10 mg

Gés Nitrogénio

Temperatura 900 °C

Velocidade de elevagdo de | 5 °C/ min

temperatura

Condigdes de aquecimento | (a) Apés colocar a amostra, o nitrogénio é escoado
manualmente a uma quantidade de 100 mL/

min por 30 min. (Substituicao de nitrogénio)

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

(¢©) Ao atingir 900 °C, deixar esfriar (sem

estabelecer uma velocidade de resfriamento)

() (b)

Figura 3. Imagem da Termobalanca e balanca electrénica usado para analise TG-DTA

Na Figura 3.a. mostra o momento de medi¢do da amostra e a Figura 3.b. mostra a abertura da

Termobalanga para a introdugéo da amostra para o ensaio.



Figura 4. PC acoplado a Termobalanca.

Os resultados dos ensaios na Termobalangas séo obtidos pelo PC conforme mostradona Figura 4.

< Interpretagad >
(1) Converter os dados em formato ASCII e salva-los no PC
(2) Ler os dados no EXCEL e gerar o grafico de Temp. - W Wo
W: Peso da amostra [mg] em um momento (temperatura) qualquer
Wo: Peso inicial da amostra [mg]

(3) Transformar os dados em gréfico

12 Mudanga do peso por temperatura

et
% ey
B os —
=3
E%:0.6 k\ —%
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> 02
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0

0 500 1000
Temperatura (°C)

Figura 5. Mudanga temporaria do peso da amostra
A Figura 5 mostra a perda de peso pelo tempo em trés estégios.

(4) Que tipo de reacgio estd a acorrer olhando para o gréfico?

e O que acontece em cada estégio?

Duste /MBS DEVF

f2

Figura 7. Mudanca da velocidade por temperatura no 1° estagio.

Verifica-se que no ponto T 150°C ha maior maior velocidade para 1° estégio.

Mesmo mantendo constante a elevagdo da temperatura, ha diferentes reacgdes de acordo com o

estagio.

< 2° estégio >

1 Mudanga da massa com a temperatura (2° estigio)
<09
f) EEEE——
‘g 0.8
453 N

& 04 ——R51

0 T
0 200 400 600

Temperatura (°C)

Figura 8. Mudanga temporaria do peso da amostra no 2° estagio.

e Areacc¢do é endotérmica ou exotérmica?
(5) Construir os graficos de cada estagio segundo a perda de peso verificado no grafico acima.
Deve verificar o intervalo de temperatura de perda de peso do 1° estdgio e desenhar

o respectivo grafico.

< 1° estagio >

Mudanga do peso por temperatura (1° estigio)

1 \
‘go.o8

\
\
£092 \ —— &5
\

0.88
* -

0.84 T T T T

o 50 100 150 200 250
Temperatura (°C)

Figura 6. Mudancga temporaria do peso da amostra no 1° estagio.
(6) Determinar a velocidade de cada estdgio usando o método diferencial de 3 pontos pela
seguinte equagdo:
da_ a(T = AT) — o(T + AT)
dT — 24T

Sendo: a =W /W,

Gerar grafico Temp. —~da/dT

Como foi feito no 1° estagio, pode-se gerar o gréafico Temp. —da/dT para o 2° estagio

< 3° estdgio >

Mudangada peso com a temperatura (3° estigio)

.3 F51

0 500 1000
Temperatura (°C)

Figura 9. Mudancga temporaria do peso da amostra no 3° estagio.

Como foi feito no 1° estagio, pode-se gerar o gréafico Temp. —da/dT para o 3° estagio

6) Aula prética

e A partir dos dados numéricos experimentais obtidos no ensaio de decomposi¢do de
oxalato de célcio di-hidratado, desenhe os gréficos Temp. ~-W/Wo global da amostra e
para cada estdgio usando o papel milimétrico.

e Em seguida, desenhe os graficos Temp. —da/dT de cada estdgio e a respectiva

velocidade de reac¢do usando o papel milimétrico.



(I-b) Anélise da velocidade de reacgéo de decomposigéio

de carbonato de célcio

produto final 6xido de calcio, libertando o gés diéxido de carbono.

0 equipamento desse ensaio é o mesmo do ensaio de oxalato de calcio di-hidratado (ver Figuras 1, 2,

1) Objetivo e visdo | Realizar a pritica de ensaio para andlise de velocidade da reacgio de 3ed).
geral descarboxilagdo do carbonato de calcio
< Explicagéo do ensaio >
2) Objetivo a 1)Compreender sobre a velocidade de reagdo dos elementos
Alcangar 2)Desenhar o grafico no papel mirimétrico 7) Condigdo Equipamento de analise Termobalanga
3)Compreender o método diferencial de 3 pontos de ensaio Amostra CaCOs3
Amostra padrio : Alumina, Al203
3)Principio Determinar a velocidade de reagdo quimica do carbonato de calcio (CaCO3) a Cadinho Platina
partir de perda de peso. Peso da amostra 10 mg
Peso da amostra padrao: 10 mg
4) Procedimento 1)Explicar o objetivo e o principio desta analise Gés Ar
de aula 2)0 que é termobalanga? Apresentagio do Termobalanca mostrando o Temperatura méxima | 900 °C
procedimento do ensaio. exigida
3)Explicagdo do ensaio Velocidade de elevagio de | 20 °C/min, 10 °C/min, 5°C/min e 1.25 °C/min
4)Execugdo de ensaio temperatura
5)Interpretagdo
(exercicio) desenhar o grafico usando papel mirimétrico < Execugéo de ensaio >
5)Bibliografia Abrir o gés
6)Palavras-chave Velocidade de reagéo, term 1 , carbonato de calcio, !
Pesar amostra

1
< Objetivo e visdo geral > Colocar amostra no termobalanca
1

Dar tratamento térmico ao carbonato de célcio (CaCOs) em uma corrente de gas de ar, e analisar a Configular as condigoes de aquecimento
reacgdo que ocorre com base na alteragao de peso e calcular a velocidade de cada reacgdo pelo método !

diferencial de trés pontos, além de calcular a energia de activagio para cada velocidade de elevagio Esperar os dados de resultado

de temperatura.. !
Interpretagdo
< principio > !

Formar o grafico

|

Reacgdo de decomposi¢ao  CaCOs — CaO+CO21
Analizar o grafico
Explicar a situa¢do

e Na reac¢io de decomposi¢do nota-se a perda de peso de carbonato de célcio e tem comno

< Interpretagad >
(1) Converter os dados em formato ASCII e salva-los no PC
(2) Ler os dados no EXCEL e gerar o grafico de Temp. - W Wo 1.2

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

Mudanca da taxa da reacgdo em fungdo do tempo

r

|

, ——%351
J

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

-

Wo: Peso inicial da amostra [mg]

®

(3) Transformar os dados em gréfico

IS

1° caso: 20°C/min

. X (Tgxa dgreacgao)
o

o
o N

1200 Perfil de Temperatura 0 1000 2000 3000 4000
Tempo (s)
1000 &
800 Figura 12. Mudanca da taxa da reacgdo com o tempo.
s ]
&
2 600 -
£ ——R51
= 400 / Pelo grafico, nota-se que a fracgdo méssica se altera apenas no intervalo de 1900s a 2400s.
200
0 T T T 1
0 1000 2000 3000 4000 A analise de reacgdo consiste em duas equagdes basicas:
Tempo (s) ax
2o kfx
a f(

Figura 10. Perfil de temperatura

E
k = kg exp (_ﬁ)

X (taxa de reacciio), t (tempo), k (constante de velocidade da reacgdo), ko (factor da frequéncia),

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

Mudanga da peso com o tempo
1.2 E (energia de activacio), R (constante de gas) e T (temperatura absoluta). A fungdo f(X) possui
£
2 apenas a variavel X e assume varios valores dependendo do mecanismo da reacgao.
£ o8
o - - . . . -
® 0.6 L Substituindo k das equagdes anterios obtém-se a seguinte equagéo:
® ——R501
L 04 ax E
= == —— ) fx
Zo2 dt k"e"p( RT)f( )
o ' " " ' Na analise dos resultados medidos em reacgdes com aumento de temperatura a uma taxa constante,
0 1000 2000 3000 4000
Tempo (s) se considerarmos a taxa de el do de temperatura como v, é possivel estabelecer dT = vdt, assim

Figura 11. Mudanga de peso por tempo~ obtém-se:

7=~ (ew ()



Linearizando a Equacéo 6 por logaritmo, obtém-se a seguinte equagao:

dx E
ln(ﬁ.v) = o+ kg + I (0)

Se definirmos uma taxa de reacgdo arbitraria X, nk, + Inf(X) se torna constante, e se plotarmos no

ax

grafico a relagao entre In (%v) e 1/T fou In (E) e 1/T} teremos uma linha recta, e a sua inclinagio

podemos obter E.
Pelo método diferencial de 3 pontps é possivel obeter os seguintes resultados a partir dos dados do

ensaio’

Velocidade de elevagéio de = 20°C/min
X t(s) T(C) T(K) dX/dt 1T (K~-1) In(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 constréi-se o grafico da Figura 13 para obter a energia de activagao.

-5.8
0.0009¢ 0.00096 0.00098 0.001 0.00102 yr

3
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=-14628x + 7.9581 *
7 L _R=09787

Figura 13. Grafico para cdlculo da energia de activagio

Mudanga da fracgdo da reac¢do em fungio do tempo
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Figura 16. Mudanca da taxa da reac¢do com o tempo.

Pelo gréfico da Figura 16, nota-se que a fracgio massica se altera apenas no intervalo de 3900s a
5000s.

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

ensaio:
Velocidade de elevagéo de =10°C/min
X t(s) T(C) T(K) dX/dt VT (K*-1) | In(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 constréi-se o grafico da Figura 17 para obter a energia de activagéo.

E
“R= —14628 = E = 14628R = 14628x8.314 = 121617.2] /mol

2° caso: 10°C/min (Usando os mesmos procedimenros teremos):

Perfil de temperatura

1200
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Figura 14. Perfil de temperatura

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

12 Mudanga da massa com o tempo
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Figura 15. Mudanga de peso por tempo~

Pelo grafico da Figura 15, nota-se que perto de 3800s até 4800s ocorre a perda de peso da amostra.
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Figura 17. Gréfico para célculo da energia de activagao
E
R —20248 = E = 14628R = 20248x8.314 = 168341.9 ] /mol

Jungdo dos dois casos:
Os gréficos dos declives das rectas podem ser apresentados no mesmo grafico (apenas foi feito para

dois ensaios e faltando outros dois ensaios), assim teremos:
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Figura 18. Grafico para cdlculo da energia de activagdo das duas velocidades de elevagdo

A energia de activagdo é considerado a média das duas energias de activagao.

~  E;+E, 121617.2 +168341.9
E= B e e——— 144979.55 ] /mol



Foram determinados apenas duas energias de activagdo, para a resolucdo deste capitulo é necessario
resolver as quatro velocidades de elevagdes de temperaturas para encontrar a média das quatro

energias de activagdo.

<Aula prética>
e A partir dos dados numéricos experimentais obtidos no ensaio de decomposi¢do de
carbonato de célcio, desenhe os graficos t-T; t ~-W/Wo; t—X para cada ensaio usando o
papel milimétrico.
¢ Em seguida, desenhe os graficos 1/T-In(dX/dt) de cada ensaio e a respectiva energia

de activagdo usando o papel milimétrico.

Figura 19. EDTA e quelato

Aligagdo com o 130 metalico é feita através de uma reac¢do de 1 mol para 1 mol, independentemente
da carga do ido. Se considerarmos Y#: como um ido EDTA negativo totalmente dissociado em acido,
teremos as seguintes reacgdes:
Ca2t +Y* - CaY?
Fei* + Y+ > FeY
Se escolhermos uma faixa de pH adequada para o tipo do metal, a reac¢io acima de formagio de
quelato deve avangar para a direcgdo da flecha =, o que possibilitara quantificar os ides metdalicos
pela quantidade adicionada de solugdo padrio de EDTA (Y*) em relagdo ao ido metdlico. Para a
quantificagio de Ca2* serd usado o indicador Acido 2-Hidroxi-1-(2-hidroxi-4-sulfo-1-naphtylazo)
-3-naftéico (C21H1sN2078). O indicador para medir a quantidade total de Ca?* e Mg?* sera o preto de
eriocromo T (C20H12N3NaO+S).

2) <Oque é a dureza de dgua? >

A dureza da 4gua reflete a presenca de sais de metais alcalino terrosos, predominantemente catides
de cdlcio e de magnésio, ou catides de outros metais: bario, ferro, manganés, estréncio e zinco, sendo
que frequentemente estdo na forma complexa.

A dureza de uma agua pode ser permanente (nio carbonatada) e temporaria (carbonatada),
devendo-se respectivamente ao teor de sulfatos e cloretos de calcio e de magnésio e ao teor de

hidrogenocarbonatos e carbonatos de célcio e magnésio.
3) < Explicacdo de ensaio >

Preparagéo de solugdo padrdo de EDTA 0,01 mol/ L
!
Ensaio preliminar da soluc¢do de amostra
1
Operagao de dilui¢do
1
Titulagdo para dureza total
l
Titulagdo da dureza do calcio
!

Calculo de concentraciio de magnésio ( por subtragio)

(O-a) Medicdo da dureza da dgua por método de titulacéio

1)Objetivo e | Medir a concentragao de calcio e magnésio na d4gua da torneira e na d4gua mineral

visdo geral por titula¢do de quelato.

2)Objetivo a 1)Compreender o principio de titulagio e método de medir o calcio e magnésio por
alcangar titulagao

2)Compreender a avaliagio da preciso e acuracidade de resultados de anélise

3)Principio 0 4cido etilenodiaminotetracético (EDTA) forma com um ido metélico bivalente
ou superior um composto de quelato estavel e solivel em dgua. E possibilitara
quantificar os ides metélicos pela quantidade adicionada de solugdo padrio de

EDTA (Y*) em relagdo ao ifio metélico

4)Procedimento 1)Explicar o objetivo e o principio desta analise
de aula 2)0 que é a dureza de dgua
3)Explicagio do ensaio
4)Preparagio de solugio padrio de EDTA 0,01 mol/ L
5)Ensaio preliminar da solugdo de amostra
6)Operacio de dilui¢io
T)Titulagdo para dureza total
8)Titulagdo da dureza do célcio
9)Calculo de concentragio de magnésio ( por subtragio)

10)Precisdo e acuracidade

5)Bibliografia

6)Palavras-chave | Titulagad , EDTA, Solugéo padrio, indicador EBT, indicador HSNN,

1) < Objetivo e viséio geral >

Medir a concentragdo do célcio e magnésio na dgua da torneira e na dgua mineral por titulagdo de

quelato.

< Principio >
0 acido etilenodiaminotetracético (EDTA) possui uma estrutura como mostrado em (19.a), e forma

com um ifio metélico bivalente ou superior um composto de quelato (19.b) estavel e soltivel em dgua.

@ HODECH, S HACO0H ®)
HOOCCH, THyCOOH
Material de Lab. frasco de pesagem, balancga electrénica,

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 cénico (300 mL),

baldo volumétrico (250 mL),

tanque de disposicéo de residuos,

colher doseadora.

Reagentes EDTA 2Na 2H:0,

cloreto de aménio - solugdo tampéao de aménio,

hidréxido de potéssio,

solugdo acido 2-Hidroxi-1-(2-hidroxi-4-sulfo-1-naphtylazo)-3-naftéico
(C21H14N2078) (HSNN), solugdo de preto de eriocromo T (EBT).

Figura 20. Prearagdo da amostra padrio de titulagdo (EDTA, KOH, EBT e HSNN)




Figura 21. Amostra padrdo preparadas para a titulagio (EDTA, KOH, EBT e HSNN)

Figura 22. Preparacio dos ensaios de titulagdo

5) < Ensaio preliminar da solugéio de amostra>

a) Lavar a bureta com a solugio padrio 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 soluc¢io de amostra e transferir ao copo cénico.

) Adicione 4gua pura para completar o volume total de 50 mL.

d) Adicionar quantidades apropriadas de cloreto de aménio - solugéo tampéo de aménio e
indicador EBT e misturar por agitacao, feito isso, fazer a titula¢do com solugao padrao EDTA
0.01 mol/ L.

e) Considerar como ponto final da reac¢iio a mudanga de coloragdo para azul da solugéo de

amostra.

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

g) Caso nio seja necessario fazer a diluigéo, o processo (c) pode ser omitido.

6)

< Operagéo de diluigao>
Usando uma pipeta de orificio, recolher a solu¢do de amostra em um baldo volumétrico de 250
mL, adicionar 4gua pura até a linha de marcagado. Tampar o baldo e gira-lo até a solugdo ficar

homogénea.

7)

< Titulag@o para dureza total>

a) Com uma pipeta recolher a quantidade apropriada de solugéo de amostra num copo cénico.

b) Adicionar 4gua pura para completar o volume total de 50 mL.

) Adicionar quantidades apropriadas de cloreto de aménio - soluciio tampio de aménio (ImL) e
agitar e depois deixar em reupouso durante 5 minutos

d) Adicionar o indicador EBT e fazer a mistura por agitagdo, feito isso, fazer a titulagdo com
solugdo padrdo EDTA 0.01 mol/ L.

e) Considerar como ponto final da reacgio a mudanga de coloragio para azul da solugdo de

amostra.

8)

< Titulagdo da dureza do célcio>

a) Com uma pipeta recolher a quantidade apropriada de solugéio de amostra num copo cénico.
b) Adicionar dgua pura para completar o volume total de 50 mL.

¢) Adicionar 4 mL de solugio KOH 8 mol/ L, misturar por agitacio, e depois deixar em repouso

(a) (b)

Figura 23. Coloragdo da amostra

Na Figura (23.a) mostram-se as coloragdes das amostras para determinagio de dureza total e dureza
de célcio respectivamente, a Figura (23.b) mostram-se as coloragdes das amostras tituladas para a

determinacgdo da dureza total e dureza de célcio respectivamente.

4) < Preparacio de solugéio padrio de EDTA 0,01 mol/ L>

a) Pesar o frasco de pesagem.
b) Recolher aproximadamente 1.0 g de EDTA 2Na -2H20 com o frasco e pesar na balanga.
¢) Transferir o EDTA 2Na 2H20 pesado para o copo beaker, lavar o frasco de pesagem com agua
pura para remover completamente os resquicios de EDTA, adicionar uma quantidade
apropriada de d4gua pura no copo para formar solugio.
d) Transferir toda a solugdo obtida no processo (3) para o baldo volumétrico de 250 mL, e
adicionar
dgua pura até a linha de marcagdo. Tampar o baldo e gira-lo até que a solugdo fique
homogénea.
e) Transferir a solugdo padrdo EDTA 0.01 mol/ L preparada para um frasco de reagente e

preencher o rétulo.

por 5 minutos.

d) Feito isso, adicionar uma quantidade apropriada de indicador HSNN, misturar bem por
agitagdo e fazer a titulagdo com solugdo padrdo EDTA 0.01 mol/ L.

e) Considerar como ponto final da reac¢iio a mudanga de coloragdo para azul da solugdo de

amostra.

9) < Calculo de o de ésio ( por subtragéo)>

MDureza Total ~ MDureza de Calcio = MDureza de Magnésio

Npureza Total = N° de moles da Dureza Total
MDureza de Calcio = N° de moles da Dureza de Calcio

MDureza de Magnesio —  11° de moles da Dureza de Magnésio

10) < Interpretagad >
Foram feitas andlises de duasamostras de agua mineral (Avian e Suntory) seguindo todos os

procedimentos citados acima e os resultados estdo apresentados nas Tabelas que se seguem.

MEDICAO DA DUREZA DA AGUA MINERAL "Evian" - Agua Japonesa

Massa de | Massa de | Massa de Massade | Mass | Massa Massa Massa | Dureza
Célcio Magnési Célcio Magnésio ade de de de Total
(mg/5mL o (mg/100mL | (mg/100mL | Célcio | Magnési | Célcio | Magnési | (mg)
) (mg/5mL ) ) (mg/L o (mg) o
) ) (mg/L) (mg)
0.431 0.139 8.62 2.78 86.2 21.8 217.01 115.39 332.39

Rétulo da garrafa coném os valores da dureza dessa dgua

Rétulo da 4gua "Evian"
Massa de Massa de Dureza Total
Célcio Magnésio (mg)
(mg/100mL) (mg/100mL)
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




MEDICAO DA DUREZA DA AGUA MINERAL "Suntory" - Agua Japonesa

Massa de | Massade | Massade Massade | Mass | Massa | Mass | Massa | Durez
Calcio Magnésio Calcio Magnésio ade de ade de a Total

(mg/50mL | (mg/50mL | (mg/100mL | (mg/100mL | Calcio | Magnési | Céleio | Magnési | (mg)

) ) ) ) (mg/L o (mg) o
) (mg/L) (mg)
0.484 0.147 0.968 0.294 9.68 2.94 24.37 12.20 36.57

Rétulo da garrafa coném os valores da dureza dessa dgua

Rétulo da dgua "Suntory”
Massa de Massa de Dureza Total
Célcio Magnésio (mg)
(mg/100mL) (mg/100mL)
0.6al7 0.1a0.3 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 prética >
Determinar a dureza da agua da torneira, agua mineral (Vumba, Namaacha e Chuta)

laboratorialmente e comparar os resultados com os valores rotulados.

(IIb) Precisfio e Acuracidade

Acuracidade é a precisfio e exatiddo de dados e informagdes, quando ha auséncia de erros ou
equivocos.

A palavra acuracidade estd relacionada com a acurdcia a aproximidade de um resultado
experimental, com o seu valor real. Quanto maior a acuricia, mais auténtico é o resultado da

experiéncia.

Exactiddo é a aproximidade entre os valores medidos e o valor verdadeiro ou real
Grau de concordancia entre um valor medido e o valor verdadeiro (valor mais provavel).
Precisfio é a aproximidade entre as varias medigdes entre si. Grau de concordancia entre medidas

repetidas de uma quantidade. Exprime a “reprodutibilidade” de uma série de medidas.

Ensaio i Massa de | Massa de
Célcio Magnésio
(mg/L) (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
s? 12.390400 | 9.702400
s 3.520000 | 3.114868
X—s 73.920 32.125
X+s 80.960 38.355
X—2s 70.400 29.010
X+2s 84.480 41.470
X—3s 66.880 25.895
X+3s 88.000 44.585
Valor Min 74.80 32.00
Valor Méx.. 83.60 40.00

Pela Tabela conclui-se que todos dados medidos estdo dentro de 99.7% pertencentes ao intervalo x+
30

Pra qualquer medigdo laboratorial, pode-se determinar a média, variancia e desvio padrdo das
medigdes e fazer os mesmo tratamento acima mostrado (pode-se determinar esses parametros com os

resultados dos ensaios da Termobalanca).

Processamento estatistico de valor medido
Média
Média é a soma dos valores dos dados (medigdes) de um conjunto dividido pelo nimero de dados
(todas medigdes) contidos nesse conjunto. Matematicamente se expressa da seguinte forma:
i
n
Onde: X é a média da amostra
x; € o valor da medigao i

n é o tamanho da amostra

variéncia
A variancia da amostra é a média aproximada das diferengas ao quadrado entre cada uma das
observagdes e a média aritmética da amostra. Matematicamente se expressa da seguinte forma:

o Zi= D

n—1

Onde: s? é a variancia da amostra
Desvio padriio
O desvio padrao indica o afastamento dos valores observados em relagdo a4 média aritmética da

amostra em estudo. Matematicamente se expressa da seguinte forma:

Onde: s é o desvio padrdo da amostra

Como exemplo para simular essa matéria, foram feitos 5 ensaios de anélise de dureza da dgua

mineral Avian e apresentaram os seguintes resultados:

() Equi de an4lise simultd de carbono e enxofre
1)Objetivo e | Aprender o método de determinagdo da quantidade de enxofre no carvio e de
visdo geral tragos de carbono no ago, usando o equipamento de andlise simultidnea de

carbono e enxofre.

2)Objetivo a Compreender a quantifica¢do simultinea de carbono e enxofre a partir da curva
Alcangar de calibragéo de cada elemento
3)Principio Ao esquentar e queimar a amostra junto ao oxigénio no forno por indugao de alta

frequéncia, o oxigénio e enxofre contidos na amostra vao ser substituido por gas
de CO2, CO e SO2. E medir o teor deles pelo analizador de gas infravermelo néo
dispersivo (NDIR)

4)Procedimento | 1)Explicar o objetivo e o principio desta analise
de aula 2)Explicagdo do ensaio

3)Interpretacio

5)Bibliografia

6)Palavras-chave | Carbono, enxofre, urva de calibragio, analizador de gis infravermelo nio
dispersivo (NDIR).

< Objetivo>
Aprender o método de determinacdo da quantidade de enxofre no carvio e de tragos de carbono no

ago, usando o equipamento de anélise simultanea de carbono e enxofre.

< Principie>

Quando uma amostra é aquecida e queimada com fluxo de oxigénio (O2) dentro de um forno por
indugdo de alta frequéncia, o carbono (C) da amostra é convertido na sua maioria em diéxido de
carbono (CO2) e uma parte em monéxido de carbono. J4 o enxofre (S) é convertido em diéxido de
enxofre (SO2) e o hidrogénio (H) em vapor de agua (H20). A remogio de H20, que é um componente de
interferéncia na medigéo, é feita por um agente desidratante (perclorato de magnésio) e os gases
remanescentes COz, CO e SOz sdo introduzidos no analisador de gas infravermelho nédo dispersivo
(NDIR).

< Explicar a situagiio >
A amostra é aquecida e queimada junto ao oxigénio no forno por indugdo de alta frequéncia, o
oxigénio e enxofre contidos na amostra vao ser substituido por gés de COz, CO e SO2. E medir o teor

deles pelo analizador de gas infravermelo nio dispersivo (NDIR)




< O que é o analisador simultaneo de carbono e enzofre (NDIR)? > Condigao de

NDIR ¢ equipamento laboratorial usado para analisar simultdneamente carbono e enxofre. A Figura ensaio

abaixo mostra o analisador de Carbono e enxofre)

Carmer gas
10z)

m

Equipamento de andlise

NDIR

Amostra

Carvdo de Mogambique e amostra de ago
disponivel no Laboratério da Universidade
de Akita

Amostra padrao :

Carvéo standard e ago Standard

Peso da amostra | 10mg
(carvio)

Activador Tunguisténio
Estabilizador Estanho

Peso da amostra (ago)

10mg

Gases

Nitrogénio e oxigénio

Figura 24. Esquema do analisador de Carbono e Enxofre (NDIR)

Abrir os gases a presséo de 0,3 MPa e fazer o pré-aquecimento por 2 horas
|
Ligar a fonte de alimentacio e esperar por cerca de 20 minutos e entdo ligar a balanga electrénica e o
PC
|
Verificar o vazamento do equipamento principal
|

Medir as amostras padréo de enxofre e carbono para a faixa de acdo de analise d

elaborar a curva de calibragdo

|
Analisar amostras de concentragdes desconhecidas e calcular o teor de enxofre e carbono por peso das
amostras

|

Terminar o ensaio

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

Enxofre (S)

(L)
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 ceramico

< Interpretagad >
Carbono (C)

Quando uma amostra é aquecida e queimada com fluxo de oxigénio (Oz) dentro de um forno por
indugdo de alta frequéncia, o carbono (C) da amostra é convertido na sua maioria em diéxido de
carbono (CO2) e uma parte em monéxido de carbono. J4 o enxofre (S) é convertido em diéxido de
enxofre (SO2) e o hidrogénio (H) em vapor de dgua (H20). A remogio de H20, que é um componente de
interferéncia na medigo, é feita por um agente desidratante (perclorato de magnésio) e os gases
remanescentes CO2, CO e SO2 sdo introduzidos no analisador de gas infravermelho néao dispersivo
(NDIR). No analisador, devido & caracteristica de absor¢io do raio infravermelho do gis, haverd
alteragdes no sinal de acordo com a concentragio de gds. Esta alteragdo de sinal é transmitida de
forma sucessiva ao microcomputador (CPU) juntamente com os sinais de fluxo e temperatura do gas.
O microcomputador processa aritmeticamente os dados e calcula instantaneamente a massa do gas

medido. As massas instantaneas do gds medidas desta forma sdo acumuladas até a combustdo

completa, obtendo-se assim a concentragdo total de carbono e enxofre da amostra.

25 Curva Padriio de Enxofre (S)
2 3
- y = 0.6854x + 03281
815 R?=0.9892
3 / * B
X1
) v — i (R
05
0 .
0 1 2 3
S (mg)

Figura 28. Curva padrao de enxofre

conforme mostrado na Tabela abaixo.

Calcula-se a quantidade de enxofre na amostra a partir da percentagem de enxofre obtido durante o

ensaio e pela curva de calibragio (padrio) calcula-se a quantidade de enxofre na amostra (carvio)

Ensaioi | S(%) S(mg) S {mg de S/g da
medido caleulado | amostra (ppm)}
1 1.088344 | 1.109198 105.6379
2 1.246064 | 1.339311 128.7799
3 1.176886 | 1.238381 130.3558
05 - Curva Padréio de Carbono (C)
0.45 -+
0.4
0.35 -
Cirel = 1.0024x - 0.0018
0.25 1 o Riofyo081
0.2
Co.15 - — ¥ (R311)
0.1 +
0.05 -
o/
0 0.2 0.4 0.6
C (mg)

Figura 29. Curva padrao de Carbono




Calcula-se a quantidade de carbono na amostra a partir da percentagem de carbono obtido durante o
ensaio e pela curva de calibragio (padrio) calcula-se a quantidade de enxofre na amostra (ago)

conforme mostrado na Tabela abaixo.

Ensaioi | C(%) C(mg) C {mg de S/g da
medido calculado | 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 pratica
e A partir dos dados numéricos experimentais obtidos no ensaio do NDIR, desenhe as
curva padrdo de carbono e enxofre e determine a quantidade de carbono e enxofre

em cada amostra (ago e carviio respectivamente)

medigdo do comprimento de onda da luz caracteristica desses elementos quando a amostra é

sujeita a algum tipo de energia externa.

< principio >
Atomizagdo (AAS).

Excitagdo a através do plasma por acoplagem indutiva (ICP).

Explicar cada situagio
e NaAAS aamostra ¢ atomizada em alta temperatura e depois recebe irradiagao de luz.

e No ICP a amostra é excitagdo a através do plasma por acoplagem indutiva.

<0 que 6 0AAS? >
AAS (AA-7000, fabricado pela Shimadzu Corporation) é um equipaento laboratorial que tem a fungio
de quantificar os elementos através da intensidade do seu espectro de absorgio da luz (Figura abaixo

apresenta um exemplo de AAS).

Feixe de referéncia,

Lampada de

catodo oco

\ Queimador
\
s Pty i
;
e )
‘ .
/ - / 7 /
Recortador Espelho Monoer
semiprateado

dor  Detector

Figura 30. Esquema de AAS

(IV) Anilise por AAS (espectrofotémetro de absorgdo atdmica) e analise por ICP (plasma com
acoplamento por indugéo)

1)Objetivo e | Quantificar os teores dos elementos na amostra de carvdo decomposta por via
visdo geral himida, usando as analises de AAS (espectrofotémetro de absorgdo atémica) e

ICP (plasma com acoplamento por indugio).

2)Objetivo a 1)Compreender sobre a quantificagdo de ferro no AAS utilizando a curva de
Alcangar calibracdo de ferro

2)Compreender sobre a quantificagdo simultanea de crémio, ferro e zinco no ICP

a partir da curva de calibragdo de cada elemento

3)Desenhar a curva de calibragdo no papel mirimétrico

3)Principio 1)Determinar a quantidade de ferro a partir da atomizagéo a ailtas temperaturas
pelo AAS

2)Determinar a quantidade de simultanea de crémio, ferro e zinco a partir
medigdo do comprimento de onda da luz caracteristica desses elementos quando
a amostra é sujeita a algum tipo de energia externa por excita¢do a através do

plasma por acoplagem indutiva (ICP)

4)Procedimento 1)Explicar o objetivo e o principio desta analise
de aula 2)0 que é AAS? Apresentacio de AAS mostrando o procedimento do ensaio.
3)0 que é ICP? Apresentacio de ICP mostrando o procedimento do ensaio
4)Explicagio do ensaio
5)Execugdo de ensaio
6)Interpretagio
(exercicio) desenhar o curva padrdo de AAS e ICP usando papel

mirimétrico

5)Bibliografia

6)Palavras-chave | AAS, ICP, quantificar, atomiza¢io, comprimento de onda, plasma por

acoplagem indutiva

< Objetivo e viséo geral >

e No método de AAS, a amostra (carvio de Mogambique) é atomizada em alta temperatura e
depois recebe irradiagdo de luz. O ferro é quantificado pela intensidade do seu espectro de
absorgdo da luz

e No método ICP, a amostra (carvdo de Mogambique) é excitagdio a através do plasma por

acoplagem indutiva. O zinco, ferro e crémio sdo quantificados por seus elementos pela

Contatos para o cédigo "
do elemento. Iwdlucra djh'"

Catodo
.

e faclanite:

Contatos eldtricos
Pin de alinhaments

Figura 31. Esquema de 1ampada de catodo oco

<0 que é0ICP? >
ICP é um equipaento laboratorial que tem a fungdo de quantificar os elementos através da medigdo
do comprimento de onda da luz caracteristica desses elementos quando a amostra é sujeita a algum

tipo de energia externa (Figura abaixo).

Figura 32. Esquema de ICP

< Explicagéo do ensaio >

Decomposigo por via hiimida (para AAS e ICP)
e O carvio colocado em 4cido sulfurico e peréxido de hidrogénio é aquecido em uma chapa a
uma temperatura superficial de 400 °C para decompor a matéria organica. A solugéo de dcido
sulfirico é arrefecida, diluida numa concentra¢do desejada e recolhida como solugdo de

amostra.




AAS

Ligar o compressor
|
Seleccionar a lampada para ferro e ligar o equipamento principal e o PC
1
Conectar (o sinal) para reconhecer o equipameno a partir do PC e verificar se o nivel de dgua do
dreno é apropriado
!
Fazer inspecgdo do vazamento de gés
!
Ligar a chave do ducto
1
Fazer as mediges na seguinte ordem: amostra em branco, amostra padrdo e amostra de
concentragio desconhecida
1

Terminar a operagdo

Condi¢do de | Equipamento de andlise | AA-7000, fabricado pela Shimadzu
ensaio de Corporation
AAS Amostra Carvio de Mogambique
Amostra padrao : Carvio standard
Peso da amostra 02g
Reagentel (Acido | 20ml
sulfirico)
Reagente 2 (Peréxido de | 50ml
hidrogénio)
Gas Acetileno
Icp

Ligar o equipamento principal e o PC
1
Dispositivo de circulacio de fluido refrigerante, Temperatura 20 °C
1
Abrir o gés argénio, pressido secunddria 0,45 a 0,48 MPa (se a presséo for igual ou exceder 0,6 MPa o
medidor do dispositivo sera danificado)
1
Ligar o amostrador automatico
1
Abrir (ON) o ducto
!
Fornecer dgua ao borbulhador
1
Controle do dispositivo— Fazer a leitura da condi¢io 1 — Aplicar a condigio (no caso de fazer a
anélise na condigdo 1)
1
Calibrar o Comprimento de Onda Entrada da posigdo da amostra de medig¢ao
1
Actualizar o coeficiente de calibragio — — Realizar a calibra¢do qualitativa do banco de dados
1
Elaboragdo do método, Registo do elemento de anélise/ comprimento de onda — Elemento —
Selecgio do comprimento de onda
1
Registar a amostra de calibragdo — Método quantitativo: Método da curva de calibragao
Registar a amostra
1
Verificar a medi¢do continua, se for encerrar a operagio verificar também o desligamento automatico
da iluminagdo — Inicio da medigdo
1

Terminar o ensaio

(V]
Figura 33. Equipamento de absorgdo atémica (AAS) (33.a e 33.b).

Condigao de
ensaio de ICP

Equipamento de anélise | ICPE-9000, fabricado pela Shimadzu
Corporation

Amostra Carvéao de Mogambique

Amostra padrio : Carvao standard

Peso da amostra 02¢g

Reagentel (Acido | 20ml

sulfdrico)

Reagente 2 (Peréxido de | 50ml

hidrogénio)

Enxdgue (rinse) da | 30s

amostra

Tempo de exposigao: 30s

Gés Argon
Condigdes do gas
Gas plasma 10,0 L/ min
Gés suplementar 0,60 L/ min

Gés de transporte

0,7 a 1,0 L/ min




Figura 34. Equipamento de ICP usado para ensaio

< Interpretagad >

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 "dtomo livre".

Quando se irradia um elemento com luz de determinado comprimento de onda, uma parte dessa luz é

absorvida pelos 4tomos sendo que a taxa de absor¢do é determinada pela concentragio desses 4tomos.

Se considerarmos a intensidade da luz irradiada / e a intensidade da luz depois da absorgao / pelos
4dtomos de concentra¢do C que se espalham no espago de comprimento J, é possivel formular a

seguinte equagdo para /e /o (Lei de Beer-Lambert).

érbita de nivel de energia superior (E2). No entanto, este electrdo ndo consegue permanecer na érbita
de nivel superior de energia e acaba por voltar para uma érbita de nivel inferior de energia (E1) num
curto periodo de tempo de cerca de 107 a 108 segundos. Neste momento, o electrdo emite em forma
de luz (linha espectral) a diferenca de energia AE. Considerando a frequéncia dessa linha espectral
como v, o AE é expresso pela seguinte equagio:

AE=E,—E = hy

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 concentragdo. Assim é possivel medir o comprimento de onda de uma amostra de
concentragdo desconhecida e determinar a concentragio de um elemento dessa amostra pela
comparagdo com a amostra padrdo de concentragdo ja conhecida. Além disso, no espectrémetro de
emissdo ICP do tipo sequencial equipado com detector CCD, é possivel recolher varios espectros ao
mesmo tempo, possibilitando assim, a analise simultanea de varios elementos (No caso do ensaio

feito foi analise simultianea de crémio, ferro e zinco).

Crémio

Curva de calibragio de Crémio (ICP)
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Figura 36. Curva de calibra¢io de Crémio no ICP

Calcula-se a concentragdo de crémio na amostra a partir da intensidade emitida pela amostra

durante o ensaio conforme a Tabela abaixo.

N°de amostra | Massa (g) | Intensidade | C (mg/L, Massa de
(carvao) (IcP) calculado) Crémio
(mglg de
amostra)
1 0.20555 70.37533 0.044859 0.218238
2 0.20555 66.10062 0.038316 0.186403

I = Iyexp(—kIC)

Onde k é constante proporcional

1
Absorvéncia (Abs.) = —log (l_) = kiC
o

A partir disso, serd possivel medir a absorvéncia de uma amostra de concentragdo desconhecida e
determinar a concentracgio de um elemento dessa amostra pela comparagdo com a amostra padrdo de

concentragdo ja conhecida.

035 Curva de calibragio de Fe (AAS)
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Figura 35. Curva de calibragio de AAS

Calcula-se a concentragéo de ferro na amostra a partir da absorvancia emitida pela amostra durante

o0 ensaio conforme a Tabela abaixo.

N°de amostra | Massa (g) | Absorvancia | Fi (ppm, Massa de
(carvio) (AAS) calculado) | Ferro (mglg
de amostra)
1 0,2074 0.0804 8.5344 41.14
2 0,1989 0.0755 8.0390 40.41

ICcP
Na espectrometria de emissdo ICP é feita analise quantitativa de um elemento pela medi¢ao do
comprimento de onda da luz caracteristica desse elemento quando a amostra é sujeita a algum tipo
de energia externa. Como método de excitagdo a ser empregado o plasma por acoplagem indutiva é

largamente utilizado. O electrdo orbital absorve a energia e sai do seu estado estacionario para uma

Ferro

5000 Curva de calibracio de Ferro (ICP)
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Figura 37. Curva de calibragio de Ferro no ICP

Calcula-se a concentragao de ferro na amostra a partir da intensidade emitida pela amostra durante

o ensaio conforme a Tabela abaixo.

N°de amostra | Massa (g) | Intensidade | C (mg/L, Massa de
(carvio) (Icp) calculado) | 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
Curva de calibragio de Zinco (ICP)
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Figura 38. Curva de calibragao de Zinco no ICP

Calcula-se a concentragéo de zinco na amostra a partir da intensidade emitida pela amostra durante



o ensaio conforme a Tabela abaixo.

N°de amostra | Massa (g) | Intensidade | C (mg/L, Massa de
(carvio) (Icp) calculado) | 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 pratica

A partir dos dados numéricos experimentais obtidos no ensaio de AAS de ferro,

desenhe as curva padréo e determine a quantidade de ferro no carvao usando o papel

milimétrico.

A partir dos dados numéricos experimentais obtidos no ensaio de ICP de crémio, ferro

e zinco, desenhe as curva padrdo e determine as quantidades de crémio, ferro e zinco

no carvao usando o papel milimétrico.

CONCLUSOES

A partir da formacdo, foi possivel obter conhecimentos de interpreitagao dos resultados de:

Termobalan¢a

Titulagio (dureza da dgua)

Analisador de carbono e enxofre

Analise por Espectroscopia de Absor¢do Atémoca (AAS) e Plasma com Acoplamento por
Inducio (ICP).

DESAFIOS

Vou usar esse material diddtico para ensinar aos alunos nas boas praticas laboratoriais
Vou publicar artigo/apresentar no Congresso Nacional
Precisamos de uma Espectroscopia de Absorgdo Atémoca (AAS) para enriquecer a qualidade

dos ensaios laboratoriais
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