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RELATORTO SOBRE O TRETINAMENTO PRLO QUIMICO CRCILE STARK MAYER NOS LABO

RATORIOS DE QUIMICA ANALITICA DO UNTTED STATES GROLOGICAL SURVEY.

I-INTRODUCGCADO
Relatorio de treinamento sobre novos metodos de analise de
elementios~trago, empregando varios metodos instrumentais, sendo parti-
cipante o Quimico Cecile Stark Mayer, reponsavel pela Segzo de Mctodos

Répidas do LAMIN, no per{odo de 6 de janeiro a 28 de fevereiro de 1975.

" Locais Visitados :

1. -6/1/75 chegada a Washington, D.Ce.
2. = Washington International Center: O7 a 09/01/75
3¢ = AID (Agency for T ternational Development ): "Briefing!
10/01/75.
4+ = USGS/OIG (Office of International Geology):10/01/75.
5¢ = Visita ao Branch of Analytical laboratories do USGS
em Reston, Va: 11/01/75.
6. = Visita a lugares historicos de Washington, sob o5 aus-
picios do Washinglon International Center:12/01/75.
Te = Viagem para Denver, Colorado: 13/01/75.
Be f~0ffice of International Geology, Building 25, Denver
Federal Center: 14/01/75.
9« = USGS, Branch of Analytical Laboratories, Building 25,
Denver Federal Center: 14 a 20/01/75.
10. = USGSy Branch of Exploration Research, Building 2>y en
ver Federal Center: 20 a 23/01/75.
1l. = UsSGS, Branch of Exploration Research, Mac Intyre labo
ratories, Golden, Colorado: 24/01 a 12/02/75.
12. = USGS, Branch of Analytical Laboratories, Building 25,
Denver I'ederal Center: 13 a 27/b2/75.
13s = Viagem para Miami e Rio de Janeiro: 28/@2/75.
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IT = OBJETIVOS DO ESTAGIO

» ”~
l. Aprendizagem de novos metodos para a analise de elementos-
' ~ £ . ——_ s . . .
trago visando a exploragao geoquimica, utilizando varios metodos instru

mentaise.

2. Observagao da organiﬂaggo de trabalho empregada nos diver

gos laboratorios do USGS por nos visitados, quanto a quantidade de amos-
' . e o : .

tras manipuladas, numero de quimicos empregados em rotina e em pesquilsas,

assim como tempo utilizado na divisao do trabalho.

~ oy
3. Familiarizagao com novos instrumentos cientificos emprega-—
. . .5 . o .
dos nestes laboratorios, visando possiveis aquisigoes, afim de melhorar

0 nosso trabalho no LAMIN e o atendimento as requisigses de analise.
ITI = TRABALHOS REALIZADOS NO ESTAGIO

1. Branch of Analvtical Iaboratories, Building 2 Denver Fow

deral Center :Nos laboratorios deste departamento do USGS sa0 utilizadas

diversas tocnicas de analise: espectrometria de abaorggo atOmica, espec-
trometria de fluorescencia de raios-X, espectroscopia de emissao otica '
espectrometria de absorggo molecular, eletrodos de ion seletivo, forno

de induggo (enxofre e carbono) e ensaio por fusao.

Devido ao nosso trabalho no LAMIN, nos limitamos quase que &0
a observar e¢ trabalhar nos laboratorios de analise por via Jmida, visan—
do especialmente analises por absorggo atomica.

A tecnica de-napectrometria de abSGPQEG atomica € relativamen
te nova, existe ha aproximadamente 15 anos, e veio preencher, com grande
eficiencia, uma lacuna que existiu por muitos anos. Os metodos utilizan—
do esta tecnica sao simples, répidﬁs ¢ baratos, e devido a sua grande sen

b - " - -
sibilidade sao especialmente adequadas a analise de elementos~trago exis
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tentes nas amostras geoqu{micas.

Basicamente, um espectrofotometro de abaorggn atomica .consta
de uma fonte luminosa ( lampada de catodo oco), um dispositivo de atomi
Eagzo ( nebulizador e chama ), um espectrometro que seleciona a linha es
pectral de ressonancia do elemento e que mede a sua intensidade por meio
de um sistema foto~mltiplicador-amplificador acoplado a um medidor.

-

Na prética a amostra em soluggﬂ ¢ aspirada, nebulizada e 1n
troduzida numa chama de temperatura suficientemente alta para transfor-
mar os elementos a analisar em atomos no estado fundamental. Atomos no

. ‘estado fundamental tem a capacidade de absorver luz do mesmo comprimen-—
to de onda que eles podem emitir. Assim, se usarmos uma lampada de cato
do oco de um determinado elemento, Os atomos deste mesmo elemento,no es
tado fundamental, que 530 produzidos na chama, absorvem luz da lampada ;
esta dimimiicho de intensidade ¢ medida. Como o aparelho ¢  calibrado
nas mesmas condigges com solugses pndrgo do elemento a analisar, pode -
mos calcular a concentraggo do elemento existente na soluggo.

Importante programa de maior utilizaggo de carvao motivou es
te laboratorio a desenvolver metodos de analises para o0s compcnentes
inorginicos do carvao e, quando de nossa visita, todas as Segges deste
laboratorio estavam empenhadas em analisar os elementos predominantes e

. tragos encontradas nas amostras de carvgo; o poder calorifero assim co-
mo as determinagges de cinza, carbono, hidrogenio, nitrogenio, enxofre
(total, de sulfato,pir{tico e organico), umidade, materia volatil e car
bono fixo, sao feitas no U.S. Bureau of Mines.

Para execuggn das diferentes analises, as amostras de carvao
sa0 gecadas em estufas de ar circulante a 329C e umidade relativa de 30
a 407 por 3 dias, ¢ pulverizadas em moinho Praun vertical. APSB estas
Gparaqges, parte da amostra e reduzida a cinzas e a % de cinza e calcu—
lada.

0s seguintes elementos sao determinados na amostra de carvao

bruta ( apenas secadz ao ar e pulverizada).
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Por via umida @

| ' - ' & o -~ L
Mercurio - tecnica de absorgao atomica sem chama
L -~ - L] -
Antimonio = colorimetria
. ' . £
Fluor - eletrodo de ion especifico

ﬂ - -
Arsenio - cOlorimetria
Por fluorescencia de Ralos=X @

Selenio

. Por ativagao de neuntrons retardada
~ o, . .
Uranio e torio
~ L i - = Lo
Na cinza do carvao, 3 tecnicas de analises sa0 empregadas.

. ~ ~
Analise a0 atomica dos

- L
or via umida e determinacaoO por absor

seguintes elementos: magnéﬂiﬂ, Bﬁdio,cédmio,l{tia,cobre,chumbo, zinco, e
estroncio.

Analise por espectrografia de emigsao utilizando o métodoigii
steps -0 laboratorio pode determinar 63 elementos, porém 50 17 tem inte-
resse na cinza do carvgo:.boro,bério,berilio,cromﬁ,gélin,lantﬁnio,mangg
nga,molibdﬁnio,niﬁbic,niquel,estrﬁncio,titEnio,vanédio,itérbin, zirconio

e escandio.

* < " ~
mnalise por fluorescencia de raio-X : apos & obtengao de uma

pastilha (fuﬁzo-da cinza com mistura de boratos de 1{tio e sodio e brome
to de sodio) a amostra e submetida a esta tecnica de analise e os seguin
tes elementos sao determinados: aluminio,calcio,ferro total,potéssio,fﬁg
foru,silfﬁiﬂ,enxﬁfra total como sulfata,titﬁnio,mangangs e cloro,
Passaremos a uma breve descriggo dos metodos por nos observa-

- - - g o ' L
dos, com os quais tambem fizemos determinagoes em amosiras Ja analisadas.

lel = Determinagﬁﬂ de Magnésio, sadio,litio,cohre e zinco : a
amostra de cinza de carvao e decomposta em cépgula de platina com mistiu-
ra dos acidos n{trica,fluor{drico, retomada com acido cloridrico diluido
e levada a volume em.balgo; aliquatas ou diluigges apropriadas £20 aspi-

" . i~
radag para a chama de ar acctileno de um espectrofotometro de absorgao 2

Mod. 002 NI 75A30.0210 0343



tomica Perkin Elmer 303, para analise de cada um dos elementos citados
neste i1tem. Para a dcterminaggo de magnésio, a aliquota da amosira de
ve conter 1% de lantanio.

Os sequintes limites inferiores de sensibilidade podem ser

obtidos: magnésio e sodio: 0,01%4 litio 5 ppm;hcabre e zinco: 10 ppme.

le?2 = Dﬁterminagac de chumbo e cadmio :a amostra de cinza

- - - - Lo
de carvao e atacada com acido nitrico e retomada com agua em balao vo-
» . F ~ . -~ ”
lumetrico. Apos a decantagao dos solidos em suspensao, a amostra e as

pirada para a chama de ar—acetileno de espectrofotometro de absonggoig

tomica Perkin Elmer modelo 306 minido de um dispositivo corretor de fun
do de deuterio para eliminar interferencias. Limite de sensibilidade :

cadmio: 1 ppm; chumbo: 25 ppm.

. F ot >
Le3 Determlnagao de mercurio : A amostra bruta de carvao e

atacada cuidadosamente com mistura de acidos n{tricﬂ,sulfﬁrico e per =
clSrico; o mercurio existente na suluggﬂ da amostira e reduzido ao esta
do elementar com cloreto estanoso num frasco de aeraggo e arrastado pa
ra uma tela de prata colocads entre as espiras de um forno de 'induggﬂ
Termonic Induction Heater; a tela de prata ¢ entao aquecida e o vapor
de mercurio e arrastado por uma corrente de ar para uma celula de ab -
. Borg;;a onde sua ccncentra.ggo e determinada por espectrometria de absor
cao atomica mm espectrofotometro Perkin Elmer 303 especialmente adap-
tado para esta analise e os resultados sao dados com o0 auxilio de  um

registrador gréfico Perkin Elmer 165. Limite de sensibilidade:;0.0l1 ppm.

L] H - ﬁ L] H
l.4 = Determinagao de antimonio : A amostra bruta de carvao

¢ levada a scoura com uma suspenggﬂ de oxido da magnésin e calcinada
lentamente ate atingir uma temperatura de 5500(C; apas este tratamento,
a amostra e fundida com pirosulfato de pﬂtéﬂﬁio e 0 metodo prossegue a
partir deste ponto, de maneira identica ao metodo utilizado no  LAMIN
para amostiras geﬂqu{micas; a unica diferenca reside no fato do desen -

volvimento do complexo antimonio-rodamina-B ser efetuado em quarto es-

NI 7530, 0210 0DN2)
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curo devido E.répida decomposiggo deste complexo na claridade. A deter
minaqgo da cor obtida e feita com espectrofotometro de absorqgo molecu

lar Beckman modelo B. Limite de sensibilidade: O.l ppm.

i S~ - ”
1,5 = Determinacao de arsenio : a amosira bruta de carvao e

atacada com uma mistura oxidante de acidos e o arsenio existente na
amostra ¢ reduzido e separado dos demais elementos existentes por des—
tilaggo como tricloreto arsenioso. O arsenio isolado e entao re-oxida—
do a valencia de 5 e tratado com molibdato de amonio para formar um he

teropoli-molibdoarsenato que e por sua vez reduzido pelo sulfato de hi

drazina para formar azul de molibdénio. A intensidade da cor azul ¢ me

dida rum espectrofotometro de absorcao molecular Beckman D.U. Limite

de metodo: 1 pph.

-~

1le6 = Dﬁterminaggb de fluor : a amostra bruta de carvao e
tratada como em l.4, porém a amostra e fundida com hidroxido de S0 =
dio em cadinho de zirconio. Ap5s este tratamento a amostira e retomada
com agua e filtrada para balao volumetrico. Uma aliquota apropriada da
amostra e transferida para optro balao volumetrico e diluida com uma
solugga de citrato de amonio. O potencial de fluor da soluggo e medido
com um eletrodo de ion aspec{fico marca Orion modelo 801l. Limite de

. sensibilidade do metodo: 20 Pple
Alenm destas determinagges em amosiras de carvgo, observamos

tambem neste laboratorio os seguintes metodos:

- - athd - "
1.7 = Determinacao de uranio equivalente (eU) : por meio

da tecnica radiomeétrica. A determinaggo de eU representa a contagemde
todos os isStOpos naturais dados em equivalentés de uranio porquanto a
determinacgao e feita com um aparelho mono-canal Ortec formado de vari-
08 deulos, acoplado a um contador tipo Geiger. A amosira ¢ colocada
mima caixinha apropriada e esta o posicionada dentro do contador onde
a energila das part{culas dos fotons gama incidentes e convertida emn

pulsos de energia eletrica que pode ser medida. Marca-se um determina-
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do tempo para a contagem (quanto maior, mais sensivel sera a determina
QEOJ e anota~se 0 resultado. Antes de fazer esta Op&r&ggﬂ deve—ge fa -
zer a contagem do background, isto é, da caixinha vazia; medimos entao
a radiotividade espﬁri& que e en grande parte proveniente das radia-
gEes cosmicas. Devemos deduzir esta medida da contagem da amostra. Con

ta-se tambem uma amostra padrao submetida a condigoes identicas  para

poder dar o resultado em concentragao de uranio equivalente.

it ™~ a . . >
1.8 — Determinacao de uranio por fluorimetria : a amostra e

fundida com hidroxido de sédio, retomada com agua e levada a volume com
‘acido nitrico diluido. Retira—se uma aliquota apropriada para um tubo
que contem nitrato de aluminio e o uranio contido na solugga ¢ extrai-
do em 10 ml de acetato de etila. A camada organica & cuidadosamente fil
trada para outro tubo. Relira-se uma aliquota da soluggo para um peque
no cadinho de platina, a solug;o e levada a secura e fundida com mistu
ra de carbonato e fluorcto de sodio. Determina-se a fluorescéncia da
pastilha obtida num fluorimetro que foi montado por um tecnico em ele-

~ AL
tronica empregado neste laboratorio.

1.9 = Determinacao de carbono total em forno de inducao Le

co : e uma determinag;u gravimetrica onde a amostra contida mum cadi -

. nho poroso e queimada juntamente com aceleradores (ferro e éstanho )no
centro da espira do forno de induggo. Oxigenio flui no sistema fechado
e o monoxido de carbono obtido e arrastado atraves de varios dispositl
vos purificadéres para um forno catalitico onde ele e transformado enm
dioxido de carbono ( 002 ) o qual e entao absorvido por ascarita (nome
comercial de amianto recoberto por hidroxido de sodio) contida num tu-
bo de absorgao. lste tubo foi pesado em balanga analitica de precisao
antes da queima e & pesado apﬁs a queima. A diferenga entre as pesadas
nos dara a quantidade de CO, absorvida e dai calculamos a concantfagga

2

de carbono na amostra.

, ) ”~ Lo = " - i
1.10 = Datermlnnpao de enxofre em carvao e xisto :0 metodoe

tambem desenvolvido mum forno de indugao lLeco igual ao aparelho existen
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te no LAMIN, porém minido de acessorios que permitem a determinaggn de
enxofre em presenca de grande quantidade de materia orgﬁnica, o (ue
nao e possivel no nosso aparelho. A amostira o queimada mum cadinho po
roso, em presenga de cobre, no centro da egpira do forno de 'indug;e .
Oxigenio flui no sistema fechado e o dioxido de enxofre (502) obtido

borbulha rum recipiente que contem acido cloridrico diluido, iodetode
potéssiﬂ e goma de amido. Uma bureta automatica fornece iodeto de po =

tassio de titulo conhecido. O iodo obtido pela reaggo entre iodeto de

« Quando nenimm S0, borbu -

# . " o - o -
potassio em meio acido e consumido pelo S0 >

2

‘1ha mais no recipiente ( a reagao finalizou), uma celula foto-eletri-

~ . ~ ” .
ca deteta a cor roxa proveniente da reagao entre iodo e a goma de aml-

do e faz a bureta "fechar-se'" . A leitura da bureta jé nos da 0 enxo -

fre da amostra em %.

1,11 - Anélise comgleta de silicatos : trata-se de analise

quantitativa de silicatos feita unicamente visando estudos aprofunda -

dos em rochas. Ao contrario dos demais metodos vistos por nSS, a an&LE
se de silicatos feita neste laboratorio obedece a0 esquema classico on
de praticamente nao sao utilizados instrumentos, e e extremamente demo
radﬁ'pnr ser feita de maneira muito cuidadosa. Para analisar 17 constl
tuintes em 4 rochas que sao feitas similtaneamente, © qu{mico necessi-
ta de 3 a 4 semanas.

Achamos muito boas as instalaggeﬂ deste laboratorio, anti -
gas, parém mito eficientes: a tiragem dos gases nas capelas 6 excelen
te e em cada uma existe um dispositivo de banho de vapor dagua ( o va
por ¢ canalizado no prédia) e uma chapa de aquecimento eletrico, ambos
embutidos na parte inferior da capela.

0 laboratorio dispoe de excelente aparelhagem  cientifica
utilizada pelos numerosos qu{micos, 0s quais sa0 individualmente espe-
cialistas na analise de um determinado elemento ou métoda, porquanto
passam muitos meses oOw mesmos anos analisando somente este determina

do elemento.

NE
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2., = Branch of Fxploration Research, Building 25, Denver Fe

’ Ll g L] L]
deral Center : Este laboratorio executa analises e pesquilsas para no -

” ~ » ) . = =
vos metodes para exploragao geogquimica por diversos tipos de instrumen
”, *
tal cientifico. Novamente nos limitamos a acompanhar e observar meto -

” 2 ,
dos quimicos por via umida.

Cel = Determinaggo de bismuto na faixa de ppb : Apas o ata-

que da amostra, o bismuto nela existente e extraido por uma EOIUQ;O de
APDC (sal de amonio da pirrolidina ditio carbamato) em metil-iso-butil

cetona. A determinaQEG e feita por absurggﬂ atomica num aparelho da

‘marca Perkin Elmer 306 munido de forno HGA 2100 controller com progra-

mador de quelma. A'utilizaggo deste forno baixa incrivelmente os limi-
tes de sensibilidade que sao obtidos normalmente pela aspiraggo de soO
lugges nas chamas dos aparelhos de absorgao atomica convencionais. Uma
micro-aliqunta da salugan e introduzida no dispositivo. A programaggn

-, ~ ~ re
e feita quanto ao tempo de evaporagao, carbonizagao e vaporizagao da

amostra. Ao ser feita esta ultima Dper&g;b, o registrador gréfico ac0O=

plado ao instrumento da a leitura do pico obtido. Como o aparelho foi

previamente calibrado com padroes utilizando esta mesma tecnica, a lei

tura do gréfico nos dara a concentracao em bismto da amostra. 0 equi-
pamento utilizado dispge ainda de um corretor de fundo de deuterio (gﬂ
ra eliminar interferencias) e nao utiliza a lampada catodo oco de bis-
mto e sim um tipo novo denominade EDL (electrodeless discharge lamp),
a qual necessita de um acessorio proprio para faze-la funcionar. BEste
tipo de lampada apresenta maior estabilidade que as convencionais para

alguns elementos (bismto,telurio e antimonio sao alguns exemplos ).

2.2 - Determinacao de selénio : Apos o ataque da amostra ,

que consta de uma sinterizagga com mistura de carbonato, cloreto e clo
rato de sédiu, esta ¢ retomada com mistura de acidos nitricos e fosfo-
rico; apos levar esta solucao a consisténcia xaroposa, ela ¢ tratada
com tartarato de sodio e Eﬂluggo de sodio do acido etileno-diamino~te-
traacctico (EDTA); nesia fase do processo junta-se o reagente espenf—

fico que e 2y 3=~ diamino-naftaleno (DAN) em ambiente escuro. Apos extra

NL
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¢ao com hexano, a camada organica ¢ purificada por lavagem com acido
cloridrico diluido. A fluorescéncia obtida e determinada rum espéctrn—
fotometro de fluorescéncia Perkin Elmer modelo 204, acoplado ao Xenon

Power Supply Perkin Elmer 150,

3.1-~ Branch of Exploration Research, Mc Intyre Street, Gol-~

den, Colorado : Este laboratorio dedica-se unicamente ao atendimento

das analises requisitadas pelné gealcgos dedicados a expluraggo geoqqi

mica. Pesquisas de novos metodos tambem sao realizadas ai.

Ao chegarmos a este laberatario, tivemos'que passar 3 dias

. verificando a qualidade de 19 lampadas de catodo dco fornecidas pela

Perkin Elmer em substituiggo as lampadas defeituosas vendidas & CPRM

em final de 1972.

Metodos estudados :

- - o 0 ~ N #
) | —-Determlnagao de antimonio : a amostra e tratada com

iodeto de amonio fundida a 3502C rum dispositivo de aquecimento contro

lado denominado Pyropot-10, de procedencia australiana; o tri-iodetode
antimonio que se volatiliza condensa na parte superior do tubo e é re-
tomado com acido cloridrico diluido; para eliminar a interferencia do
ferrd; a amostra e tratada com acido ascorbico e em seguida, o ant imo-
. nio existente na amostra e extraido por meio de um agente complexante
dominado oxido de tri-octo-fosfina (TOPO) em metil-iso=butil - cetona
(MIBK) em presenca de excesso de iodeto de potassio.A camada de MIBK ¢
entao aspirada para a chama de ar-acetileno de espectrofotometro de
absorgao atomica Perkin Elmer modeclo 103. O limite de sensibilidade de
metodo e de 1 ppi.
3¢2 = Espectrometria gama : neste laboratorio tivemos a
oportunidade de trabalhar em contagem de isatnpos'num aparelho miltica
nal, apos haver trabalhado com um aparelho mono-canal(vide item 1.7) O
aparelho utilizado foi o Ortec modelo 6220 com dispositivo de alta
voltagem Ortec 456 e amplificador 452, acoplado a um detetor de cinti-

~ » » ~
lagao. Este ultimo ¢ o instrumento mais commente usado para medigao

NE 7530.0210. 0343
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de raios gama : consta em linhas gerais de um cristal ( iodeto de 50dio0
que contem tragos de talio) e de um tubo foto-multiplicador. Os ° raios
gama provenientes da amosira, que ¢ colocada sobre o cristal, penetram
no cristal produzindo eletrons secundarios que o fazem cintilar; a luz
da cintilagzo ¢ convertida em pulsos eletricos e amplificada no foto -
tubo anexo. Se a amostra contiver mais de um radio-elemento, um apare-
lho deste tipo pode descriminar as radiagges individuaise O espectro
dos rais gama apresenta fotopicos caracteristicos em certos niveis de
energia. Para uranio e tario, por exemplo, os raios gama mals carac =
. teristicos sao emitidos pelos isotopos 214'bisrm1to e 2081'.5110, respecs
tivamentes Assim em 1l.76 MeV teremos um pico para uranio e em 2.62 MeV.
um pico para torio. Abrimos entao uma "janela" centrada num dos picos j
no aparelho por nos utilizado faze-se a contagem durante um determinado
tempo. Podemos conhecer a cencenifaggn do elemento de interesse se call
brarmos em condicoes identicas amostras-padrao contendo uma quantidade
conhecida deste elemento.
Como o laboratorio nao dispunha de um porta amostra ade-
quado ao detetory quando de nossa visita, so a dosagem de eU eram efe-—

tuadas (vide item 1.7 ).

. 3e3 ~ De‘termimgga de Mercurio : por ahﬂorggo atomica, tra

ta—-se de um espgctrofotametro de &bsarggo atomica Perkin Elmer modelo
103 munido de uma lampada de catodo oco de mercurio e associado ao Kit
analizador de mercuriov do mesmo fabricante e modificado com varios dis
positivos: forno de in&uggﬂ com dispositivo de ouro para amalgamaggo,
frasco de aeragao, by-pass ( desvio ) e registrador grﬁficﬂ para picose
0 sistema e totalmente fechado e o mercurio ¢ esgotado do sistema para

- ] # w - il |
um desvio purificador. Este equipamento ainda esta em estudos.

- - ~ - w ool
Modificacoes nos metodos empresados na determina aode

3-4 - u;:

el - . L
ouro : observamos pequenas modificagoes no metodo de determinagaoc de

T

ouro que 5 adotado no LAMIN.

» it ’ " ” ol %
3.5 = Determinacao de telurio : A amostra e atacada com acl
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do bromidrico contendo bromo, em chapa aquecedora oscilante, diluida
com agua e centrifugada; a saluggo ¢ decantada para outro tubo, trata-
da com acido ascorbico ( para reduzir o ferrro) e extralda com metil-
iso-butil-cetona. A fase organica & aspirada para a chama de ar-—acetle

leno de um espectrofotometro de absorggﬂ atomica Perkin Elmer 103 uti-

lizando uma lampada EDL de telurio (vide item 2¢1)e Os resultados ©ob

servados nao foram muito adequados devido ao fato do instrumanto utili

zado nao ser de duplo=feixe.

3.6 =~ Controle de erro nos diferentes metodos de analisess

‘nos foi dado observar um execelente metodo para controle de resultados
de analise e reprodutibilidade dos diferentes metodos de analises al

utilizadose.

; ~ ¢ . ey o |
347 = Determinacao de aluminio e gilicio em aguda : por as—

piraggu das amostras na chama de oxido nitroso-acetileno de um espec =
trofotometro Perkin Elmer 360, Como o aparelho nao estava em boas CONe
digges, o analise estava miito "ruidosa" ( a agulha do medidor oscila=
va miito, interferindo na precisgo das leituras). O "ruido" aumentava

miito quando o corretor de fundo era utilizadoe

. | 368 = Tambem tivemos oportunidade de observar o funciona -
mento de um espectrafotometro de absargzﬂ atomica na marca Varian, mo
delo AA~De Gbsefvamﬂs seu funcionamento utilizando chama de ar-acetile
no assim como o dispositivo denominado carbon—rod(aces55r10 semelhante
a0 descrito no item 2.1 ) onde micro quantidade de amosira solida ( no
caso, raspas de agulhas de pinheiros) ou micro gotas de Eoluggo que po
dem ser cvaporadas, carbonizadas e vaporizadas no feixe de uma lampada
de catodo oco. Neste aparelho, a carreggo de fundo nao ¢ feita simulté
neamente§ aspira-se a amostra para a chama do aparelho em presenga do
feixe de luz do elemento a determinar, em seguida aspira-se novamente
a amostra em presenga de uma lampada de hidrOgEnio. A diferenga entre

as duas leituras representa a leitura correspondente ao elemento em
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questao, eliminada entao a interferencia.

IV —= CONTATOS MANTIDOS

i —-Washingzan DeCe

1.1 ~ AID (Agency for International Development): Mr.  Ri-

chard Norton D.T.S. ( Development Training Specialist ).

1.2 — USGS — Training Office of International Geology) :Mrs.

Gertrude . Browne.

1.3 = USGS - Reston, Va. Headquarters - Branch of Analyti -

cal laboratories: Mr. Irving May - Branch Chief Chemist, Mr.  Leonard

Shapiro, Mr. Harry Rose, Mrs. Olga Marinenko.

Co = ﬁrea de Denver, Colorado

2.1 - 0IG (Office of International Geology) - Building 25,

Denver Federal Center : Mrs.. Caroline Watkins, Mrs. Geraldine Caddigan,

Mrs. lLenore Rosenblum,

. 2.2 = Branch of Analytical lLaboratories, Building 25,Denver
Federal Center : Mr. Claude Huffman Jr., Branch Chief; Mr. James Tho
mas, Mr. Waine Hauntjoy, Mr. David Coss, Miss Johnnie Gardiner, Mr. Da
niel Norton, Mr. Ceorge Burrow, Mrs. Edythe Engleman, Mr. Edward Fenng

lley , Mr. Van Shaw, Mr. Al lLove, Mr. Thomas Yager.

2.3 = Branch of Exploration Research = Building 25, Denver
Federal Center : Mr. John Mchugh, Chief; Mr. George Crenshaw, Mr. John

Watterson, Mr. James Turner, Mr. Walter Ficklin.

2,4 =~ Branch of Exploration Research - Mc Intyre Street-Gol
den Colorado. Mr. Paul Theobald, Branch Chief; Mr. John Viets, Mr. Al
Meier, Mr. Charles Whittington, Mr. Eric Welch, Mrs. Zelia Stephenson,

Mr. John Negri, Mr. Richard Sanzolone, Mr. Jim Frisken, Mrs.lorri Fris

klan.
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V — ANALISE crITICA DO ESTAGIO

Acreditamos ter conseguido muitas informagges de grande 1im

. " » ~ - ~ .
portancia sobre metodos novos de analise que poderao ser implantadas

no LAMIN.

l » - - f o
Nos diversos laboratorios onde estagiamos, os quimicos  fo
‘ " -
ram bastante solicitos no atendimento aos nossos pedidos de informa -
cao .

Tivemos acessoO a todas as publicagges por nos julgadas ne

’ L] w L L ’I -
cessarias, muitas delas foram cedidas ou delas foram feltas coplas Xxe

rox para os arquivos do DIQUIM.

Nosso estégio teve um carater eminentemente prétioo: traba-
lhamos com diversos tipos de instrumentos, executamos analises e esta
belecemos excelentes contatos pessoais com colegas cque prometeram man
ter correspondgncia conosco sobre o desenvolvimento de suas pesquisas.

Ll

VI-CONCLUSOES

'Julgamos que foram plenamente preenchidos os objetivos do

‘ nosso estigio, apesar da exiguidade do tempo dispon{vel.

Chegamos a GOHCIHEEO, depois de ter visto muitos modelos de
espectrofutametro de absnrgza atomica, que o que melhor atenderia as
nossas necessidades de rotina e pesquisas no LAMIN seria o Perkin El
mer modelo 306 munido de um corretor de fundo de denterio e de um im

pressor automatico de resultados.

o~

VII-RECOMENDACOTES

Este tipo de treinamento e de grande utilidade e seria inte

ressante que outros colegas tivessem esta mesma oportunidade.
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Rio de Janeiro, 09 de julho de 1975.

(eecee Wak

Cecile Stark Mayer

Qu{mico, Responsével pela Seg;o de
Metodos Rapidos do DIQUIM~LAMIN

i
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