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COMPARATIVE STUDY OF ANALYTICAL METHODS FOR IRON AND TITANIUM DETERMINATION

IN PORTLAND CEMENT. In the present work four different analytical methodologies were studied for the
determination of iron and titanium in Portland cement. The cement samples were dissolved with hot HCI and
HF, being compared Fe and Ti concentrations through four analytical methods: molecular absorption
spectrophotometry using the reagents 1,2-hydroxybenzene-3,5-disulfonic acid (Tiron) and the 5-chloro-salicylic
acid (CSA), inductively coupled plasma atomic emission spectrometry (ICP-AES) and flame atomic absorption
spectrophotometry (FAAS). In the spectrophotometric determinations were studied pH conditions, reagents
addition order, interferences, amount of reagents, linear range and stability of the system. In the techniques
of ICP-AES and FAAS were studied the best lines, interferences, sensibility and linear range. The obtained
results were compared and the agreement was evaluated among the methods for the determination of
the metals of interest.

Keywords: Portland cement; iron determination; titanium determination.

INTRODUCAO seletividade e estabilidade tanto do reagente como dos com-
plexos formados.

Para avaliarmos a importancia do cimento na sociedade Técnicas de espectrometria atémica tais como a
moderna basta tentar imaginar como seria nossa civilizacdespectrometria de emissdo atémica com plasma de argonio
sem tuneis, pontes, viadutos, represas, etc. A resisténcia, veirdutivamente acoplado (ICP-AES)e espectrometria de ab-
satilidade e durabilidade desta classe de material justificam gorcdo atémica com atomizagdo por chama (Fﬂ\ﬂfsambe’m
sua aplicabilidade, movimentando bilhdes de dolares anualmerszo utilizadas para determinagéio de ferro e titanio em cimen-
te em todo o0 mundo. Com o objetivo de controlar sua qualidatos. As determinagdes com ICP-AES ou FAAS apresentam uma
de e evitar a poluicdo do ambiente com metais toxicos, queérie de vantagens, tais como: rapidez, facil correcéo dos efei-
podem estar presentes em sua composi¢ao, o cimento estd &8s de matriz e interferéncias espectrais, uma ampla faixa line-
tre as matrizes que devem ser analisadas rotineiralmente ar, excelente reprodutibilidade e grande versatilitfatle

O processo de preparo do cimento depende do controle das No presente trabalho, foram desenvolvidas e comparadas qua-
proporcdes e da granulometria das matérias-primas envolvidas pagi@ metodologias analiticas para a determinacéo de ferro e titanio
gue um contato intimo entre elas permita que as conversées qWm cimento Portland: espectrofotometria de absorcdo molecular
micas desejadas ocorram na temperatura de calcinagdo no forngilizando Tiron e CSA, espectrometria de emiss&o atdmica com
No processo de fabricagdo do cimento ocorrem diversas reacBgfasma indutivamente acoplado e espectrometria de absorgéo atd-
que serdo responsaveis por suas caracteristicas finais. Estas trafigca com chama. Nas determinacées espectrofotométricas foram
formagGes originam diversos compostos. As funcdes diferencisestudadas as condi¢des de pH, ordem de adicdo de reagentes,
das de cada componente do cimento Portland induzem a necespfesenca de interferentes, quantidade de reagente e tampéo, faixa
dade de metodos de analise quimica deste material, uma vez dligear e estabilidade. Nas técnicas de ICP-AES e FAAS foram
suas caracteristicas irdo depender da sua composicao. avaliadas as melhores linhas, presenca de interferéncia, sensibili-

O monitoramento dos niveis de concentracdo de ferro e titnigade e faixa de trabalho. Os resultados obtidos com as quatro
no cimento é de fundamental importancia. O titanio e outros commetodologias foram comparados e avaliou-se a concordancia en-

ponentes nao volateis do cimento atuam decisivamente no procege os métodos para a determinacdo dos metais de interesse.
so de cozimento. Variagbes na concentragcdo de titdnio podem

modificar a viscosidade e a tenséo superficial, o tamanho dopARTE EXPERIMENTAL
grdos, o rendimento e a resisténcia do cimento. Variagbes na
concentragdo de ferro podem afetar a resisténcia do cimento além9
de alterar a temperatura de formacdo do cliffquer

Existem varios reagentes organicos que sdo utilizados para Todos os reagentes usados foram de grau analitico e as
determinacdes espectrofotométricas de ferro e titanio. Entresoycges preparadas com agua destilada-desionizada.
tanto, sdo poucos que permitem a determinacdo simultanea gojucges padréo de ferro 1,79 x 2ol L2 e solucdo pa-
desses dois metais. Dentre os reagentes espectrofotométricggso de titanio 2,09 x 1®mol L. Foram preparadas partindo
usados para determinac&o simultanea de Fe e Ti pode-se dggs solugdes contidas em ampolas Titrisol (Merck). As solucdes
tacar o acido 1,2-dihidroxibenzeno-3,5-dissulfonico (Tn’*dn) de trabalho foram preparadas através de diluicbes apropriadas.
e o 4cido 5-cloro salicilico (CSApevido & boa sensibilidade, Solucdo tamp&o acido acético/acetato de sédio 1,0 ol L
(pH 4,75).Foi preparada ajustando-se uma solucédo de acetato
de sodio (Merck) 1,0 mol £ com solugéo de &acido acético
"E-mail: korn@ufba.br (Merck) 1,0 mol L para o pH desejado.

agentes
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Solucéo de acido 1,2-dihidroxibenzeno-3,5-dissulfénico (Tiron)
3,01 x 1 mol L. Dissolveu-se 1,0 g de Tiron (Aldrich) com
agua desionizada e o volume foi completado para 100 mL.

Solugéo de &cido 5-cloro salicilico (CSA) 1,45 & 1ol L2,
Dissolveu-se 2,5 g de CSA (Merck) em 40 mL de &lcool etilico
e adicionou-se 60 mL de Brij-35 10 % (m/v).

Solugéo de Brij-35 10% (m/vDissolveu-se 10 g de Brij-
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aliquota da solugdo padrao ou da amostra contendo de 125,0 a
625,0 ug de Fe ou Ti. Adicionou-se, entédo, 5,0 mL da solucédo
de Tiron ou CSA, conforme o caso, e 10 mL da solugédo tampéao
pH 4,75. Completou-se o volume com &gua desionizada, agitou-
se e mediu-se as absorvancias dos complexos em 565 e 376 nm
quando utilizou-se o Tiron ou em 500 e 360 nm quando usou-
se 0 CSA, utilizando os respectivos brancos dos reagentes.

35 (Merck) com &gua desionizada e o volume foi completaddviontou-se o sistema de equag¢des com as absorvancias obtidas e

para 100 mL.

calculou-se as concentracdes dos metais.

Instrumental Determinacgdo de ferro e titanio por ICP-AES ou FAAS

As medidas de absorvancia foram obtidas empregando es- Transferiu-se para um baldo volumétrico de 25 mL uma
pectrofotdmetro UV-visivel duplo-feixe Varian modelo Cary aliquota da solucdo padrdo ou de amostra contendo de 5,0 a
1E, utilizando celas de 10 mm de caminho 6ptico. Os ajuste425,0 pg de Fe e de 250,0 a 1250 pug de Ti. Completou-se o
de pH foram feitos em potenciémetro Digimed modelo DM 20volume com solu¢édo de acido cloridrico 5%. Para a determina-
(com eletrodo de vidro combinado DME-MV1). Para os estu-¢do de titanio por FAAS foi necessario adicionar célcio as
dos com ICP-AES foi empregado um Espectrometro de Emissolu¢gdes de referéncia utilizadas na curva.
sdo Atbmica com Plasma Indutivamente Acoplado, Fisons ARL
3410, equipado com minitocha. Para as determina¢cdes CORRESULTADOS E DISCUSSAO
FAAS empregou-se um Espectrdmetro de Absorcdo Atdmica
Varian modelo 220. As condicbes de operacéo do ICP-AES @eterminacéo espectrofotométrica de ferro e
do FAAS sdo mostradas nas Tabelas 1 e 2 respectivamentetanio com Tiron

~ Em pH 4,75, o Tiron apresentou absorcdo maxima em 218
nm e os complexos formados com ferro e titdnio apresentaram
absorcdo maxima em 565 e 376 nm, respectivamente, como
mostra a Figura 1. A determinacao de ferro em 565 nm é isen-
ta da interferéncia de titdnio, entretanto para a determinacgéo

Tabela 1. Condi¢Bes de operagdo do Espectrébmetro de Emis
sdo Atdmica com Plasma de Argbnio Induzido (ARL 3410)

Parametro Condicao operacional

<10W

Poténcia Refletida

P . de titanio foi empregada a propriedade aditiva das
\F;gtzzréc'golnggednéeArraste GOS%WL whin absorvancias, visto que o complexo ferro-Tiron absorve em
vazio do %és Refrigerante 7’4 L rdin 376 nm. Tanto o reagente como os dois complexos metalicos
Vazio do Gas Auxiﬁqar 08’ L mih mostraram-se estaveis por pelo menos 24 h em pH 4,75.
Vaz&o da Amostra 2,30 mL min

Fe — 259,94 nm
Ti — 334,94 nm

Comprimento de Onda

©
‘5
Tabela 2. CondigGes operacionais do Espectrofotémetro de G
Absorgdo Atomica (Varian 220) g
Parametro Condicao operacional %
Tipo de lampada catodo 6co
Corrente da lampada 5 mA oo F
Combustivel Acetileno "L . . . . .
Suporte / Comburente Ar (Fe) e Oxido Nitroso (Ti) 300 400 500 600 700 800
Largura da fenda 0,1 nm comprimento de onda (nm)

Estequiometria da chama

_ Oxidante (Fe) e Redutora (Ti)Figura 1. Espectros de absor
Comprimento de Onda

Fe — 248,3 nm pH 4,75: A) 3,58 x 18 mol L'
Ti — 364,3 nm

ao dos complexos Fe-Tiron e Ti-Tiron em
de Fe; B) 4,18 x @ mol L de Ti.

¢

Realizando o estudo do efeito do pH, verificou-se que os
complexos Fe-Tiron e Ti-Tiron apresentam absorcdo maxima em
pH na faixa compreendida entre 4,4 a 5,0, e de 3,6 a 5,1 respec-
tivamente. Escolheu-se, entdo, tampéo acido acético/acetato de

Pesou-se exatamente porcGes entre 0,2500 e 0,250 g de casiiio ajustado em pH 4,75 para controle do pH das solucdes.
amostra de cimento em béquer de PTFE. Adicionou-se 25 mL de O efeito da concentracdo do tampZo acetato de sodio / Aci-
HClconc. € 10 mL de HF e agueceu-se até a secura. Garantiu-se qde acético (pH 4,75) sobre os complexos do Tiron com o Fe e
todo HF fosse evaporado com sucessivas adi¢Ges de pequenas prrfoi estudado e os resultados demonstraram que a quantidade
¢Oes de HCL e secagem. Dissolveu-se o residuo obtido com 30 nile acetato nZo modifica o sinal da absorvancia de maneira
de HCI 5% e diluiu-se para 100 mL em baldo volumétrico. significativa dentro da faixa de 0,15 a 0,40 mol. IQuanto &
presenca de Tiron no sistema, verificou-se que concentra¢des
de reagente superiores a 5,0 x*1ol L'! eram suficientes
para garantir a completa complexa¢do dos metais e consequen-
temente sinais de absorvancia maximos e estdveis nas faixas
de concentragdes trabalhadas.

A influéncia da ordem de adi¢do de reagentes sobre a forma-

Uma vez que a composi¢cdo média das amostras era conhecido dos complexos Ti-Tiron e Fe-Tiron foi estudada e verificou-
da, transferiu-se para um baldo volumétrico de 25 mL umase que a formacé@o do complexo com Fe nao é afetada pela ordem

Preparacado das Amostras

Procedimento

Determinacgdo espectrofotométrica de ferro e titanio com
Tiron ou CSA
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em que os reagentes sdo adicionados. Entretanto, para o compéitando o uso de solventes organicos. Na presenc¢a do Brij-35
xo do Ti-Tiron, observou-se variagdes na absorvancia devido @ em meio tamponado em pH 4,75, o CSA apresentou absorcao
ordem de adicdo. Verificou-se que maiores sinais de absorvanciaxima em 310 nm enquanto seus complexos com o ferro e
foram obtidos quando a solucdo tampdo era adicionada apOsti#anio apresentam comprimento de onda de absor¢gdo maxima
adicdo do Tiron e do titanio. Sendo assim, adotou-se a ordem dem 500 e 360 nm, respectivamente, como mostra a Figura 2. O
adi¢do Tiron + amostra + tampdo para o procedimento. complexo titanio-CSA nado apresenta absor¢do em 500 nm, en-

Para avaliacdo da seletividade do Tiron, visando a aplicatretanto o complexo Fe-CSA absorve em 360 nm de modo que
¢do do reagente na determinagéo do ferro e titdnio em cimerfei empregada a propriedade aditiva das absorvancias para a
to, foram preparadasolu¢cées contendo esses dois metais jun-determinagéo do titanio. Tanto o reagente como os dois comple-
tamente com os possiveis interferentes. Na composi¢do do ckos apresentaram ser estaveis por pelo menos 24 h em pH 4,75.
mento Portland comum estdo presentes normalmente o Ca, Sr,

Al, P, Na, Mn, Mg, K, Li, Zr, Si. Para este estudo, simulou-

se a proporcdo média das espécies encontrada na literatura para
cimento Portland comuth Fixou-se o limite de tolerancia de 06
erro em £ 5 % do sinal de absorvancia obtido para solugbes
contendo 3,58 x I® mol L de Fe e 1,04 x 1®mol L de

Ti. Conforme pode ser visto na Tabela 3, dentro das faixas
estudadas, ndo ocorreu interferéncia de nenhum dos elemen-
tos. Preparou-se também uma mistura sintética com todas as
espécies simulando a propor¢do média do cimento Portland e
nédo foi observada interferéncia.

As curvas analiticas foram preparadas segundo o procedi-
mento experimental e verificou-se obediéncia a lei de Beer na
faixa de concentragéo trabalhada: 8,95 ¥ bl L™ até 4,48
x 10% mol L para o Fe e Ti . As equagdes obtidas foram: 0,0 , , : , :
Are(sesi 4,24 X 18 Cre + 0,002 (R= 0,9999), A@7epn= 2,29 300 400 500 600 700 800

10° Cre + 0,004 (R= 0,9992) e #Aas7) = 1,48 x 16 Cri
(R= 0,9999). A concentragdo de ferro foi obtida diretamente
através da absorvancia medida em 565 nm. Para titdnio a cofigura 2. Espectros de absor%ao dos complexos Fe-CSA e Ti-CSA em
centracdo foi encontrada baseando-se na propriedade aditivd 4,75: A) 3,58 x 18 mol L'* de Fe; B) 4,18 x 10 mol L™* de Ti.
da absorvancia medida em 376 nm:

0,4

absorvancia

0,2

conprimento de onda (nm)

O estudo do efeito do pH mostrou que melhores sinais de
absorvancia sédo obtidos em pH 4,5 a 5,5 para o complexo forma-
4,24x10° do com o ferro e em pH 4,5 a 5,0 para o titdnio. Escolheu-se
tampao &cido acético/acetato de sodio ajustado em pH 4,75 para
c _A376—(2,29x1030Fe+0,004) controle do pH do meio. Verificou-se que a concentracdo de

T T 1,48x10" acetato no meio ndo influencia de maneira significativa o sinal de
absorvancia para concentracdes entre 0,20 a 0,60 ol L

Os limites de deteccdo dB e os coeficientes de variacdo  Verificou-se a influéncia da quantidade de CSA adicionada
para determinacdo de Fe e Ti foram estimados em 5,37 x 10 S0bre a absorvancia dos complexos formados com o ferro e
4,18 x 10’ mol L' e 1,50% e 1,30% (n= 15) respectivamente. litnio. Observou-se que, para a faixa de concentracéo traba-
Os limites de quantificacio obtidos foram 3,25 % bol Lt Ihada, a quantidade minima de reagente que deve estar presen-

N A -1
para o ferro e 1,04 x 10mol L para o titanio. te no meio € de 0,58 x meoI.LN.
No estudo da ordem de adigdo observou-se um comporta-

mento semelhante ao obtido com o uso de Tiron: o complexo
Fe-CSA néo apresenta variagdes nos sinais de absorvancia, para
diferentes ordens de adi¢do, enquanto que, para o complexo

O CSA e os seus complexos formados com ferro e titanidli-CSA, melhores sinais sdo obtidos quando a solucdo tampéo
apresentaram baixa solubilidade em agua. O uso do surfactanéeadicionada apds o metal e o reagente. Portanto a ordem de
Brij-35 possibilitou a solubizac@o do reagente e dos complexoadi¢cdo sugerida é CSA + amostra + tampéao.

_ Aggs—0,002
Fe ™ a3

Determinacdo espectrofotométrica de ferro e
tithnio com CSA

Tabela 3. Estudo dos interferentes para os complexos do Fe e Ti com o Tiron*.
Abs. do Fe em 565nm

Metal Adicionado Concentracdo (mof). Abs. do Ti em 376nm

Nenhum - 0,144 + 0,001 0,648 + 0,002
Ca 8,98 x 1d 0,138 + 0,004 0,668 + 0,004
Sr 2,28 x 10 0,142 + 0,004 0,651 + 0,017
Al 7,41 x 10° 0,140 + 0,003 0,656 + 0,000
P 1,29 x 10 0,143 £ 0,003 0,667 + 0,005
Na 3,48 x 10 0,144 + 0,000 0,663 * 0,002
Mn 5,46 x 10° 0,141 + 0,001 0,646 + 0,004
Mg 1,65 x 10° 0,140 + 0,000 0,638 + 0,001
K 1,53 x 10° 0,144 + 0,001 0,645 + 0,008
Li 2,88 x 10° 0,142 + 0,001 0,650 + 0,003
Zr 1,31 x 10° 0,144 + 0,001 0,635 + 0,004

* Testes realizados na presenca de 3,580l L™ de Fe e 1,04 x 1®mol L'de Ti seguindo o procedimento indicado na parte

experimental.
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Para o estudo das interferéncias, utilizou-se solucdes cor834,9 nm. Os testes de interferéncia foram realizados prepa-
tendo 3,58 x 1@ mol L' de Fe e 1,04 x Tbmol L? de Tie  rando-se solugdes sintéticas contendo ferro, titdnio e os possi-
simulou-se a composicdo média do cimento Portland cdfaum veis interferentes. Nenhuma interferéncia foi observada nas
N&o foi encontrada interferéncia para nenhum dos ions metalduas linhas, de modo que foram utilizadas para a determinagéo
cos testados, dentro do limite de toler&ncia de + 5% do sinatlos dois metais.
do valor da absorvancia (Tabela 4). Preparou-se também uma As equacdes obtidas para as curvas analiticas foram:
mistura sintética com todas as espécies simulando a propor¢ds 5,59 x 10 Cr + 3,21 (R= 0,9999) e I= 3,29 x 4@ +
média do cimento Portland e ndo foi observada interferéncia3,12 (R= 0,9999), sendo a intensidade (I) expressa em Kcounts

As curvas analiticas foram preparadas segundo o procede a concentragdo em mof'LO limite de deteccédo ¢3 para a
mento experimental e verificou-se obediéncia a lei de Beer ndeterminacdo de ferro e o coeficiente de variagdo foram esti-
faixa de concentragéo trabalhada: 3,58 % Hi¢ 8,95 x 18 mados em 4,96 x 1D mol L' e 0,96% respectivamente. O
mol L para o Fe e Ti . As equagdes obtidas foramssds BEC para a determinacédo de ferro foi estimado em 1,445 10
3,18 x 16 Cre — 0,002 (R= 0,9996), A3 1,62 x 16 Cre + mol LY. Para a determinagéo de titanio estimou-se o coeficien-
0,002 (R= 0,9992) e Asso= 1,60 x 10 Cr + 0,022 (R= te de variacdo em 0,79%, o limite de deteccéa) (8m
0,9995). A concentracdo de ferro foi obtida diretamente atra2,40 x 10° mol L' e o BEC em 8,57 x 1bmol L.
vés da absorvancia medida em 500 nm. Para titanio a concen-
tracdo foi encontrada baseando-se na propriedade aditiva ddeterminacéo de ferro e titanio empregando FAAS
absorvancia medida em 360 nm:

Nas determinagcfes empregando espectrometria de absorgéo

A.. +0002 atdmica com chama, foram analisados diversos parametros com

fe=—220 0 objetivo de se obter maior sensibilidade, precisdo e auséncia
318x10° de interferéncias.

Para o estudo das interferéncias na determinacédo de ferro e

C, = A360_(1'62X1030Fe+0’024) titanio com FAAS preparou-se solugdes sintéticas contendo os

160x10° possiveis interferentes conforme a composi¢cdo média do cimen-

to Portland. Nenhum dos metais testados causou interferéncia

Os limites de detecgéo dB e os coeficientes de variagdo na determinacdo de ferro na linha mais sensivel (248,3 nm).
para determinacédo de Fe e Ti foram estimados em 1,3% % 10 Para a determinagéo do titanio, foram testadas varias linhas
4,18 x 10’ mol L' e 3,30% e 1,40% (n= 15) respectivamente. POssiveis (364,3 , 365,4 e 399,0 nm). Observou-se uma baixa
Os limites de quantificagdo foram estimados em 5,39 & 10 sensibilidade para a determinagdo do titanio, mesmo com a

mol Lt para o ferro e 8,67 x Tomol L™ para o titanio. utilizagdo de uma chama 6xido nitroso/acetileno e da linha mais
sensivel. Foi necessario realizar a dissolu¢gdo de uma massa
Determinagéo de ferro e titanio empregando ICP-AES maior das amostras de cimento (masSskO g e volume final

de 50 mL) de forma a viabilizar a quantificagdo do titanio.

Uma série de testes foram realizados com o objetivo dé/erificou-se que a Unica linha que apresentava sensibilidade
otimizar as condi¢des para a determinacdo de ferro e titanisuficiente, para as concentragdes de titdnio presente na amos-
empregando ICP-AES. Os parametros investigados foram: litra, era 364,3 nm. Entretanto, trabalhando-se nesta linha, foi
nhas de emisséo, interferentes, faixa de trabalho, limite dencontrada uma interferéncia positiva devido ao alto teor de
detecgdo (LOD) e a concentragdo equivalente a radiacdo d#lcio presente na matriz. Para a determinacdo de titanio foi
fundo (BEC). Para o estudo das interferéncias, preparou-seecessario entdo, adicionar calcio as solu¢des de referéncia
solucdes sintéticas contendo os possiveis interferentes confoutilizadas na curva analitica (concentracdo final de célcio no

me a composicdo média do cimento Portland. baldo igual a 9,98 x ®mol LY, desta maneira evitou-se o
Diversas linhas empregadas para a determinacéo de ferroefeito de matriz causado pelo alto teor deste metal no cimento.
titinio podem ser encontradas na literatiir®ara Fe as prin- As curvas analiticas encontradas para a determinacdo dos

cipais linhas disponiveis sdo a 259,940; 239,562 e 238,204 nrdois metais foram: A= 3,52 x 10Cre + 0,004 para curvas

e para Ti 336,121; 334,941 e 323,452 nm. A sele¢do da Iinhtragadas numa faixa de concentracdo de 3,58"%al®,95 x

de emisséo foi feita levando-se em conta dois fatores princii0> mol Lt e A= 1,52 x 18 Cy; + 0,002 para uma faixa de
pais: a sensibilidade e a auséncia de interferentes, levando esancentragio de 2,09 x 1@ 1,04 x1@ mol L. O limite de
consideragdo a composigdo média do cimento Portland comuntleteccéo para a determinacéo de ferro e o coeficiente de vari-
Confirmou-se que para a determinacéo de ferro a linha maiacdo (n= 15) foram estimados em 8,59 X 1ol L™ e 3,44%,
sensivel é em 259,9 nm e para a determinacéo de titanio é emaspectivamente. Para a determinacéo de titdnio estimou-se o

Tabela 4. Teste de interferentes para os complexos do Fe e Ti com ¢ CSA

Interferente Concentragéo (mofl)L Abs. do Fe em 500nm Abs. do Ti em 360nm
Nenhum - 0,194 + 0,024 0,760 + 0,048
Ca 8,98 x 1¢ 0,192 + 0,031 0,771 + 0,012
Sr 2,28 x 10 0,195 * 0,020 0,799 * 0,006
Al 7,41 x 10° 0,200 + 0,035 0,800 + 0,068
P 1,29 x 1¢f 0,196 + 0,013 0,775 + 0,004
Na 3,48 x 10 0,197 + 0,009 0,774 = 0,006
Mn 5,46 x 10° 0,194 + 0,011 0,778 + 0,014
Mg 1,65 x 10° 0,194 + 0,006 0,773 + 0,003
K 1,53 x 10° 0,198 + 0,009 0,767 = 0,011
Li 2,88 x 10° 0,190 + 0,005 0,770 + 0,021
Zr 1,31 x 10° 0,198 + 0,015 0,791 + 0,037

* Testes realizados na presenca de 3,58 %6l L' de Fe e 1,04 x 10mol L'de Ti seguindo o procedimento indicado na parte
experimental.
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Tabela 5. Comparacdo de métodos para a analise de Fe em cimento

Alternativas Analiticas para Determinacéo de Ferro e Titanio em Cimento Portland

Cimento % FegO3 % FeOs3 % FeO3 % FeO3
AAS ICP Tiron CSA
BA 3,12 + 0,27 3,07 + 0,27 3,12 + 0,28 3,09 + 0,12
Itad 2,12 + 0,02 2,11 + 0,03 2,11 + 0,04 2,11 + 0,01
Nassau 2,49 + 0,05 2,40 = 0,03 2,42 + 0,02 2,42 + 0,05
Poty 2,47 + 0,30 2,49 + 0,08 2,48 + 0,04 2,48 + 0,08
Aratu 1,90 + 0,10 1,85 + 0,04 1,88 + 0,01 1,89 + 0,05
Composto com escoria 2,06 £ 0,05 2,09 £ 0,05 2,10 £ 0,01 2,09 £+ 0,17
Alto forno 1,46 + 0,05 1,44 + 0,08 1,44 + 0,08 1,44 + 0,12
Tabela 6. Comparagdo de métodos para a analise de Ti em cimento
Cimento % TiQ % TiO, % TiO, % TiO,
AAS ICP Tiron CSA
BA 0,23 + 0,02 0,21 + 0,00 0,22 + 0,01 0,20 + 0,01
Itad 0,33 + 0,04 0,32 + 0,01 0,32 + 0,02 0,36 + 0,02
Nassau 0,29 + 0,03 0,28 + 0,01 0,29 + 0,01 0,28 + 0,02
Poty 0,25 + 0,03 0,24 + 0,00 0,24 + 0,00 0,22 + 0,02
Aratu 0,35 + 0,02 0,34 + 0,01 0,35 + 0,01 0,39 + 0,01
Composto com escoria 0,32 + 0,03 0,31 + 0,01 0,32 + 0,01 0,30 + 0,02
Alto forno 0,41 + 0,02 0,41 + 0,02 0,41 + 0,00 0,41 + 0,02

coeficiente de variagdo (n
deteccdo em 8,36 x fomol L.

construcéo da curva analitica.

Aplicacao
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