Laboratério poriéﬁl especialmenie para uso de mine-

ra|ogisias, adapiado as técnicas da micro-anélise

(Conclusdo)

Iv— OB§ERVAC6ES EDADOS DE ORDEM
PRATICA

Nas notas que adiante se seguem para o
reconhecimento dos elementos nos minérios
e minerais, vio indicadas véirias téenicas (')
todas baseadas nos métodos aqui descritos e
cuja aplicacdo se fard conforme os casos.

Nio se seguiu qualquer pesquisa orde-
nada, isto é, qualquer ideia de sistematiza-
¢do; aspesquisas neste campo tém por
especial objective, ou confirmar hipéteses,
ou decidir os casos indecisos, e nesses casos
procurar os principais constituintes dum
mineral, os tinicos que geralmente interes-
sam; e ainda caracterizar impurezas que
possam interferir no seu posterior trata-
mento. De resto os caracteres macroscopicos:
cor, brilho, risca, faces de clivagem, sistema
de cristalizagiio fornecem por si 86 indicativo
muitas vezes suficiente da possivel espécie
qual o exemplar pertence; uma tinica reac-
¢do se emprega como distintivo caracterfs-
tico do grupo: a caracterizagio dos sulfu-
retos.

A escolha da téenica a seguir para um
reconhecimento estd condicionada pela faci-
lidade de ataque, estado de agregacdo do
mineral, associagiio, pureza, etc.; pelo inte-
resse na conservacio da amostra e até pela
simpatia do operador por este ou aquele
método.

Podem seguir-se outras técnicas e outros
métodos tantas sdo j4 as reac¢des conhecidas
para cada elemento.

Aquelas aqui apontadas foram escolhidas
de acordo com os prineipios de simplicidade,

(') Algumas destas técnicas encontram-se descritas no
livro de F. Feigl (loc. cit.) outras constituem uma adapta-
¢do ao caso dos minerais, de reaccdes jd estudadas.

por ISABEL MARIA MELECAS GAGO

(Eng.* Quimico-Industrial I. S T. e Assistente do I. S. T.)
C. D 622 1:549

rapidez, eficiéncia e minimo de reagentes ¢
empregar ; entre estes procurou-se em espe-
cial escolher alguns que permitissem caracte-
rizar mais de um elemento, para néo sobre-
carregar o laboratério.

Sempre que foi possivel escolheram-se
reacgdes sobre papel, porque estes sdo muito
ficeis de transportar além de muito eémodos
e vantajosos na sua utilizacdo.

A) Cuidados a observar durante o trabalho

Para se conseguirem bons resultados ¢
necessirio atender os seguintes pontos essen-
ciais:

1) Todo o material deve estar rigorosa-
mente limpo:— De vez em quando
desengordurar o material de vidro e
porcelana com mistura cromo-sulfii-
rica ou vapores nitrosos (dlcool e dcido
azbtico).

Lavar em seguida com fdgua e enxu-
gar a um trapo limpo

2) Antes de se fazer a reacciio sobre a
placa, convém limpar o «godet» com
um pedago de algoddo hidréfilo embe-
bido no reagente que se vai utilizar.

3) Antes de se proceder a um ataque por
contacto, escovar a amostra com um
pincel para sacudira terra, lavar segui-
damente com dgua se necessario; passar
por tltmo com um algoddo hidréfilo
embebido em alcool.

Utilizar de preferéncia faces recentes.

4) N. B. Ao utilizar o almofariz de Abich,
certificar-se de que estava completa-
mente livre do p6 da amostra anterior;
raspar com um estilete e escovar em
seguida com um pincel; «lavar» o
almofariz com a prépria substncia a
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analisar, isto é triturar uma pequena
quantidade da amostra e deitd-la fora,
aproveitar para o ensaio, sbmente uma
nova quantidade.

Ao trabalhar no campo:

5) Instalar o laboratério de preferéncia
perto de dgua (necessiria & lavagem
do material).

6) Colocar o laboratério contra o vento
de modo que a chama da lamparina e
os vapores dacidos, niio sejam arras-
tados para dentro dele.

7) Conservar sempre fechadas as portas
das divisérias para evitar as poeiras.

8) Antes de fechar o laboratério limpa-lo
das poeiras que tenham entrado.

B) «Técnicas» para o reconhecimento dalguns
elementos nos minerais (!)

ALUMINIO
I — Mctodo de pesquisa — Dissolucio, seguida de reacgdo.

Papel de quinalizarina ou

N.° 20 — Quinalizarina (Solugio diluida em
OHNa ~ N recentemente feita)

N.°30 — OHAm ~ 3 N

N.o 81 — Acido acético ~2 N.

Reagentes

Condig¢oes — Meio amoniacal.

Téenica —1) Fundir alguns mg de minério com
CO:Na K em cadinho (ou colher) de
platina.

Dissolver com gotas de CIH concen-
trada em vidro de relogio.

2) Evaporar o dcido quase i secura;
juntar 1 ou 2 gotas de dgua e encher
uma pipeta capilar com o liquido sobre-
nadante.

Aplicar a pipeta sobre o papel de qui-
nalizarina.

3) Expor aos vapores de amoniaco (ou
juntar 1 gota de OHAm) com pipeta
capilar.

4) Expor aos vapores de dcido acético
(ou juntar 1 gota de dcido).

Em presenca de Al, aparece mancha
rosada (o reagente toma cor amarelo-
-rosada).

(1) A «sensibilidade» das reacgdes ¢ aqui representada, segundo
a notagado de F. Feigl, pelos valores: limite de identificacao e limite
de diluigédo*
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Ou doutro modo :

1) Fundir o minério com OHNa (ca-
dinho de prata) ; dissolver com gotas de
dgua a quente.

9) Tirar uma gota do liquido

' nadante ; coloca-la sobre papel What-
mann (ou no «godet» da placa de porce-
lana) ; expor aos vapores de amoniaco
(ou juntar 1 gota de aménia).

3) Adicionar 1 gota de quinalizarina (so-
lucio em OHNa diluida).

4) Juntar 1 gota de dcido acético; em
presenga de Al aparece cor rosada, que
contrasta com a cor do reagente em

sobre-

meio dcido.

Sensibilidade [ 0,005 v de Al
1/2.000.C00

da reac¢do

Il — Método de pesquisa - Flectrografia.

Reagentes — Os mesmos do que anteriormente.
Electrélitos — Papéis de CIK e de quinalizarina.

Téenica —1) No dispositivo de electrdlise colocar
o papel de CIK e de quinalizarina e
o minério. Deixar passar a corrente
~ 5 minuatos.

2) Expor o papel aos vapores de aumoniaco

e juntar gotas de dcido acético.
Iim presen¢a do aluminio aparece cor
rosada.

ANTIMONIO
I — Método de pesquisa — Ataque seguido de reacgio.

N.> 4 — Rodamina B
Reagentesy N.° 34 — NO3H cone.
l N.° 33 — C1H conc.

Condicoes — Meio fortemente cloridrico.
Antiménio ao midximo (oxidar com

NO,K ou com NO,l; se for preciso).

Atague —- Para grandes quantidades, contacto dcido
sobre papel — Pequenas quantidades —
dissolver com dcido.

Téenica — 1) Sobre papel langar uma gota de NOH
conc. ¢ apertar de encontro ao min.°
(ver pag. 797) ~ 2 min. (ou dissolver se
preciso).

2) Juntar 1 gota de CIH conc. ¢ aquecer
levemente sobre lamina de vidro até eli-
minar todo NO4H.

3) Deixar esfriar e deitar 1 gota de roda-
mina.

-Nos pontos em ¢ue o m.° foi atacado
aparece cor violdcea.

Sensibilidade [ 0,5 v Sh
da reacedo | 1/100.C00

Hg, Ay, CI,TI, CI(BiO)
Molibdatos, tungstatos.

Na presenca de 12.500 partes
de Sn

Interferéncias




1 — Método de pesquisa — Electrografia

Reagentes — Os mesmos do que anteriormente.
Electrilitos — Papeis de CIK e rodamina B.
Condicoes — Ver método anterior.

Téenica — 1) Colocar no dispositivo de electrolise :
papel de CIK, ¢ papel de rodamina ao
qual se junta uma gota de CIH conc. e
um pedago de min.° (ndo pulverizado).

%) Deixar passar corrente durante 5 min.

3) Colocar o papel de rodamina sobre la-
mina de vidro; juntar mais 1 gota de
CIH conc., 1 grio de NO,K e agitar e
aquecer levemente até libertar todo NO,.
Deixar esfriar.

4) Juntar 1 gota do reagente — Na pre-
senga de Sb aparece cor violdcea.

ARSENIO

I — Método de pesquisa — DissolugBo seguida de reacgdo
sobre papel.

Papel de Cl,Sn (Solucdo de Cl,Sn em CIH)

Heagenses — { N.o 33 CIH conc.

Condicoes — Meio fortemente cloridrico; auséncia de
NoyH (e outros oxidantes).
Téenica — 1) Dissolver alguns mg de min.° com dcido
CIH ou SO4H,.

2) Juntar uma gota de CIH; encher uma
pipeta capilar ¢/ o liquido e aplicd-lo ao
papel de Cl,Sn recentemente feito (em-
beber papel na solugio de Cl,Sn). Aque-
cer este levemente.

Em presen¢a de As aparece mancha
acastanhada ou precipitado negro.

11— Mcétodo de pesquisa — Electrogrifica

Electrolitos — CIK, Cl,Sn ou SZn (papéis de).

Téenica — 1) No dispositivo de eloctrélise colocar os
papéis de CIK e SZn(l) e um pedago
de min.°.

Deixar passar a corrente ~ 2—* min.
Em presenca de As forma-se mancha
amarela.

2) Com o papel de Cl,Sn (em meio CIH
forma-se mancha de cor castanha mais ou
menos carregada.

Aquecer o papel levemente para ace-
lerar a reducio.

BERILIO

I — Método de pesquisa — Dissolucio seguida de reacgio

Reagentes — Quinalizarina (0,05 ¢/p em OHNa 0,1 N)
(recentemente feita).
Condicdes — Meio alcalino

(1) O papel de SZn sé ¢ aconselhdvel na auséncia de Cut+

++ 4t
Ag+, Hgt+t, Bit++, cattay+++pe++, sbt++ouspt+
Pbt+,

H)

Tecnica — 1) Fundir alguns mg de min.° com OHNa 0]
(isenta de CUj) em cadinho de prata,

Dissolver em dgua (~1/2 ml e do
liquido sobrenadante tirar com wuma
pipeta capilar, 1 gota para o godet da
placa de porcelana.

2) Juntar uma gota da solucio de quinali-
zarina.

Em presenca de Be aparece uma colo-
ragdo ou pp. azul claro vivo (andlogo
ao de Mg).

Notas — a) O reagente em presenca da OHNa é azul
violeta com pequenas quantidades de Be ¢ conveniente
fazer ensaio em branco.

b) Quando haja grande quantidade de Al presente o
liquido toma um tom rosado ; no entanto a cor azul do Be,
quando em quantidades aprecidveis ¢ ainda visivel.

0,14 v Be

Sensibilidade
{ 1/353.000

da reaccdo

Il — Mcétodo de pesquisa — Electrografia
Electrolitos — CIK, CIH cone.

Quinalizarina (sol. em OHNa ~ 2N)

Reayentes{ OHA ~ 3N

Téenica — 1) Colocar no dispositivo de electrolise o
papel de CIK, num papel com 1 gota de
CIH cone. ou SO4 H, 2N e o mineral.

Deixar passar a corrente ~ 5 min.

2) Mergulhar o papel que esteve em con-
tacto com o minério em OHAm ~ 3N
(para neutralizar o dcido).

3) Colocar o papel sobre uma lamina de
vidro e juntar 1 gota do reagente (pre-
parado nessa altura).

Em presenca de Be o papel aparece
azul claro nos pontos onde o minério foi
atacado.

BORO

I — Meétodo de Pesquisa — Ataque seguido de reaccio.

Papel de Curcuma

Reagente { OHNa ~ 0,25N

Condic¢oes — Meio alcalino.

Téenica — 1) Fundir alguns mg de minério com OHNa
(em cadinho de prata). Deixar esfriar e
dissolver em dgua.

2) Deixar repousar e do liquido sobrena-
dante tirar uma gota para um vidro de
relégio ; acidificar com CIH.

3) Encher uma pipeta capilar com este
liquido e colocar uma gota sobre papel
de curcuma.

Em presenca de Bo;= aparece nma
mancha vermelho acastanhada (Fe, Mo,
Pi, Cb, Ta, Zn, Sb dio esta reaccio).

(1) Deste modo faz-se a separa¢io de Mg o qual também reage
om a quinalizarina dando a mesma cor. Ver pesquisa de magnésio,
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Juntar uma gota de OHNa dil. A man-
cha deve tomar um tom azul para verde
escuro (dif. com as interferéncias).

Sensibilidade [ 0,02 y B.
1/2.500-000.

da reaccdio

CHUMBO
I — Mcétodos de pesquisa — Electrografia ().

Reagentes — Papel de NOyAm ou CIK e de SZn ou CrO4Ba
(Electrolitos).

Téenica — 1) Colocar sobre os papéis humedecidos,
um pequeno pedago de minério e ligar a
corrente, durante 1 a 2 minutos.

2) Nos pontos em que o minério foi «ata-
cado» aparece em presenca de Pb:
Com N7n — mancha acastanhada on
negra.
Com CrO;Ba — amarelo claro.

1T — Método de pesquisa— Dissolucio seguida de reaccio.

i N.°3 Benzidina
N.c 10 Agua de Bromo
N.e 30 OHAm 1:1
N.c 33 OHNa ~ 2N
CIIH cone.

Reagentes

Condicoes — Meio amoniacal.

Técnica — 1) Colocar sobre papel 1 gota de CIH
conc. aquecido e apertar de encontro
ao minério (ou dissolver em CIH conec.
em cada se preciso).

2) Tratar alternadamente o papel com go-
tas de OHNa 2N e dgua de Bromo, por
meio de pipetas capilares (3 vezes).
Mergulhar o papel em OHAm 1:1 até
todo Br ser destruido; aquecer leve-
mente o papel até ndo cheirar & OHAm.
Juntar 1 gota de Benzidina.

im presenca de Ph aparece cor azu-
lada que se desvanece facilmente com
pequenas quantidades de Pb.

3.

n

Interferéncias — Mn, Ce, Bi, Tl, Ag, Au, Cu e oxidantes
(CrO4=, ferri e ferrocianetos, ete.

Notas — @) Com os minérios sulfuradoes ¢ preferivel
empregar CIH a NO3H para que se ndo forme SOPh.

Depois de dissolvido o minério, tirar uma gota do
liquido quente com uma pipeta capilar e colocd-la sobre
papel.

Proceder entio como em (2), ete.

b) Quando se suspeite a presenca de Mn e Cu, proce-
der do seguinte modo:

Depois de dissolver o minério em CIII cone., neutrali-

(1) O papel de SZn s6 é aconselhdvel na auséncia de certos ele-
mentos : ver arsénio.
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zar o liquido com OHNa e juntar grande excesso de
OHNa ().

Do liquido sobrenadante tirar uma gota e proceder
como em (2).

COBALTO
I — Método de pesquisa — Dissolu¢iio seguida de reacgio

N.o 5 — Tiocianeto de mereiirio
N.° 18 — Fluoreto de solio
N.° 33 — CIH conc.
— Solucio dil. de Cl, Zn (a 0,5 %)

Reagentes

Condig¢des — Auséncia de NO;H.
Téenica —1) Dissolver (ou fundir se necessirio) al-
guns mg de minério com deido.

Se se empregar NO1, elimind-lo com-
pletamente, levando i secura com gotas
de CIH conec.

2) Retomar com 2 gotas de dguaj do li-
quido sobrenadante, tirar com uma pi-
peta, uma gota para o gedet da placa.

tar com uma vareta; adicionar 1 ou 2
gotas de reagente n.® H e 1 gota de
Cl, Zn. Agitar durante ~ 2 min. com
a vareta.

Fm presenca do cobalto aparece cor

Eliminacio
da interfe-
réncia do

Pet++

[ 3) Juntar um pouco de I'Na sélido e agi-

azul ou pp. eristalino azul.

Sensibilidade[ 0,06 v Cot+
1/1.000.000

da reacedo

Interferéncias — A reacglo pode considerar-se especifica
se bem que alguns outros ides também
reajam com o tiociancto (¥): porém ddo
coloracoes diferentes.

Os ides fortemente corados e em grande
quantidade mascaram a reacg¢io devido
a propria coloragdo.

11 — Mctodo de pesquisa — Electrografia.

Reagentes — Os mesmos do que anteriormente.
Eleetrélitos — Papéis de CIK e tiocianeto de merciirio 4-
—+ FNa.

Téenica — 1) No dispositico de electrdlise colocar o
papel (ou algoddo) de CIK humedecido,
e papel impregnado de tiocianeto de
merciirio sobre o qual se estende pequena
camada de I'Na solido; colocar sobre
este o mineral (nfo pulverizado) e deixar
passar a corrente ~ 2-5 minutos.
Retirar o 2.0 papel, adicionar-lhe 1 gota
de ClHcone. 4 1 gota do reagente e

2

~

(1) Em presen¢a de cobalto e excesso ndio deve ser tio grande
que dissolva o (OH),Co.

(2) — a) Se existirem grandes quantidades de cobalto (o que se
reconhece pela cor da solugdio) a reacgio dd-se mesmo sem se jnntar
Zutt.

b) Se cgm quantidades moderadas de cobalto, aparecer imedia-
tamente coloragfio azul, mesmo sem adicionar Zu't +, deve suspei-
tar-se da presenca de Zu t~+ na solugio.




1 gota da solugfio de Zn++; agitar com
uma vareta. Ao fim de algum tempo (2
a 10 minutos) as fibras do papel tomam
coloragdo azul mais ou menos acentuada.

COBRE

I — Método de pesquisa — Dissoluciio seguida de reaccio.

Papel de FeCyZn,
NO;H cone.
CIH cone.

Reagentes —

Condigies — Meio cloridrico.
Téenica — 1) Atacar alguns milig. de minério fina-
mente pulverizado, com NO4H cone.
(~1/2 ml).

— Em presen¢a de quantidades apre-
cidveis de Cu aparece cor verde azulada.

2) Evaporar o excesso de NOsH e juntar
1 gota de CIH conc., evaporar um pouco
o excesso de dcido e encher 1 pipeta
capilar com esta solugdo.

3) Ensaiar sobre papel FeCygZn,.

Em presen¢a de Cu obtém-se um pp.
castanho avermelhado junto ao bico da
pipeta, rodeado gerslmente por uma
auréola azul devida ao ferro.

Em presenca de grandes quantidades
de ferro lavar a mancha azul com uma
pipeta capilar cheia de dgua. O azul é
arrastado para a periferia deixando a
descoberto a mancha castanho-averme-
lhada de Cu.

Interferéncias (1) — Uranio.

4) Neste caso lavar a mancha com uma
pipeta capilar com OHAm, Se a mancha
castanho-avermelhada for de Cu, passard
a azul (notar entdo que a mancha azul
passa a castanho).

Em presenca de urdnio a mancha cas-

\ tanha passa a amarelo.

1T — Método de pesquisa — Electrografia.
| Electrolitos — Papéis de SO4K; e FeCygZns,.

Téenica — 1) No dispositivo de electrdlise colocar os
2 papéis electrolitos humedecidos com

dgua e em seguida o minério.
Deixar passar a corrente 1/2 a 2 min.
Em presen¢a de cobre aparece sobre
papel mancha castanko avermelhada de
ferrocianéto de cobre, as vezes rodeada
ou misturada com a cor do azul do ferro.

CROMIO

1 — Mcétodo de pesquisa — Fusio seguida de reac¢io.

(1) Sobre o papel de FeCy Znz a sensibilidade da reac¢iio do
urinio ¢ muito pequena; apenas se forma ténue coloracdo castanho
avermelhada.

Grandes quantidades de cu diio mancha verde.

N.° Difenilcarbazida

Reagentes { SO,H, 1:1

Condi¢des — Meio sulfarico (ou cloridrico).
Téenica — 1) Fundir alguns mg de minério com 4 vezes
a mesma quantidade duma mistura em
partes iguais de O,Na, e CO;KNa (ou
mesmo s6 O,Na,).
2) Dissolver com gotas de SO,H, 1:1.
3) Colocar na placa uma gota da solugio
anterior e uma gota de difenilcarbazida.
Em preserga de Cr, forma-se cor ver-
melho de cravo.
Nota — Quando se suspeita da presenca de molibdatos
juntar dcido oxdlico antes do reagente.
Sensibilidade [ 0,8 v Cr
da reac¢do { 1/625.000

Interferéncias — Hg, Molibdatos, Vanadatos.

ESTANHO

I — Mdtodo de pesquisa — Fusdo seguida de reac¢iio sobre
papel
Reagentes — Papel de cacotelina (feito na ocasido).
Condigies — Meio dcido (CIH).
Téenica — 1) Alguns mg.
-+ COsNaK.
Deixar esfriar e dissolver em CIH conc.;
aquecer.

2) Impregnar um papel com cacotelina;
antes deste secar completamente, aplicar
uma pipeta capilar com o soluto anterior.

Na presenca de Sn forma-se man-
cha de cor violdcea que tende a espraiarse.
Interferéncias — Redutores (S=, S,0;=, Sbt+++, Fet++

fundidos com CyK -}

quando em presenca de F ou S,04=)

Sensibilidade [ 0,2 v Sn
da reacg¢do | 1/250.000

Nota — Em presenca de Sh e As é preferivel calcinar
primeiro o minério.

FERRO
I — Método de pesquisa — Dissolu¢iio seguida de reacgiio

Papel de FeCygZn,

Rca-’/e"‘“{ CIH cone.

Condi¢oes — Meio cloridrico.
Téenica — 1) Dissolver (1) o minério e encher uma
' pipeta capilar com o liquido resultante
da dissolucio.
2) Sobre uma lamina de vidro, colocar um
papel de FeCygZn, e apoiar sobre ele a
pipeta capilar.

(1) O processo de ataque depende do minério. Para aqueles
muito facilmente soliveis basta o contacto dcido sobre papel (pro-
cesso «sandwichy»).

Quando o minério é diferentemente atacdvel convém pnlverizar
e dissolver em cadinho de porcelana com dcidos ou fundentes se
necessdrio.
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Em presen¢a de Fe forma-se mancha
intensamente azul (conforme a concen-
tracio em Fet++) que tende a es-
praiar-se.

Il — Método de pesquisa — Electrografia

Electrolitos — Papéis de SO4K, e FeCygZn, .

Téenica — 1) No dispositivo de electrolise colocar os
papéis humedecidos com dgua, em se-
guida um pedago de mincrio.

Nos pontos em que o minério foi ata-
cado formam-se manchas azuis.

FOSFATOS
I — Método de pesquisa — Reacgio sobre o mineral

N.e 3 — Benzidina
N.» 2 — Molibdato de Am.°
Reagentes § N.° 13 — Tartarato de amonio (3) (para im-

pedir a reacgiio de SiO;—)
N.o 28 — Acetato de sodio

Condi¢oes — Reagente aquecido ; meio azotico.
Teenica — 1) Colocar sobre o papel 1 gota de NO,II
cone., aquecer o papel sobre vidro de
relégio e apertar de encontro ao mi-
nério pulverizado (de preferéncia) du-
rante alguns minutos.
2) Juntar uma gota de reagente n.° 2 em
solugio tartdrica (conc.) aquecido.

Em presenca de grandes quantidades
de PO;= o papel fica amarelo; ¢ o su-
ficiente para o reconhecimento.

Caso contrdrio juntar 1 gota de ben-
zidina e em seguida gotas de acetato
de sddio.

Nos pontos correspondentes ao ataque
do minério o papel apresenta manchas
azuis.

FLUORETOS
I — Mctodo de pesquisa — Ataque seguido de reacgio.

N.° 3 Benzidina

N.o 2 Molibdato de Am.° (solu¢fio azdtica)
Reagentes 4 N.o 28 Acetato de sodio

N.° 17 Silica em po

N.o 5 SO4H, conc.

Condi¢ies — Auséncia de dgua.
Téenica —1) Num cad. de Pt. colocar 1 mg de mine-
ral, juntar 1 mg de SiO, (se o mineral a
nio contém ou a tem em pequena quan-

(1) A mesma reac¢do se pode fazer, aquecendo o mineral e lan-
cando sobre ele Os reagentes; o minério fica azul depende do tempo
de ataques

Ou ainda: fazer uma ranhura no mineral e nela deitar uma gota
de NO4H conc.; lavar o dcido para o godet da placa e fazer a reacgdo
anterior.
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tidade) e colocar sobre ele um vidro de
reldgio inferiormente parafinado con-
tendo em suspensdio 1 gota de dgua.

2) Em presen¢a de grandes quantidades de
I’ a gota fica turva o que basta para
reconhecimento.

Quando houwver pequenas quantidades :
passar a gota para o «godet» da placa,
arrastando-a com jacto de dgua; juntar
2 gotas de reagente n.° 2 e se aparecer
cor amarela estd caracterizado I' 5 caso
contrdrio juntar 2 gotas de benzidina e
reagente n.° 28 até ao dobro do volume
existente.

Em presenca de I’ aparece cor azul.

MAGNESIO
I — Mdiodo de pesquisa — Dissolucio seguida de reaccio.

N.> 20 Quinalizarina (solu¢do em OIINa,
recentemente feita)
Reagentes i~
: [ OHNa~ 0,1 N
N.° :'\gua de Bromo
Condi¢oes — Melo alealino.

Téenica — 1) Fundir o minério com CO3NaK e dissol-
ver com gotas de CIH cone. Evaporar o
dcido quase i secura.

2) Juntar 1 gota de dgua e desta solucio
tirar 1 gota para o «godet» da placa,
Juntar 2 gotas de reagente (a solugio
toma cor amarela devido ao dcido).
Deitar gota a gota OHNa O,IN até a
cor virar para violeta e juntar mais
OHNa (cerca de metade do volume ante-
rior).
3) Em presenca de Mg forma-se coloraciio
ou pp. azul elaro.

O berilio dd a mesma reaco; a distingfio
pode fazer-se do seguinte modo :

Na hipitese

de estar pre-

sente apenas
My ou Be

Juntar ao precipitado um pouco de dgua
de bromo; se a cor se mantém ¢ devida
a Mg se desaparece ¢ devida a Be.

Repetir as reaccoes desde (2) juntando
OHAm ~ 2N em vez de OHNa; em se-
guida juntar dgua de bromo.

Se a cor azul se mantiver ¢ devida
a Be.

Se desaparece ¢ devida a Mg,

Na hipotese

de estarem

ambos pre-
sentes

[ )
l' 5) Proceder como em (4) e em seguida:

Sensibilidade | 0,25 y Mg
da reaccdo | 1/200.000

Interferéncias — Aluminio (s6 em quantidades muito
grandes dando coloragiio rosea).
Be e terras raras.



Il — Mctodo de pesquisa — Electrografia

Reagentes — Gs mesmos que anteriormente
Eleetrolitos — CIK, CIH conc.

Téenica —1) Colocar um pedago de mineral ou pé so-
bre papel onde se tenha langado 1 gota
de CIH conc. Deixar passar a corrente
5 minutos.

2) Mergulhar em seguida o papel em
OHNa ~ 2N e colocd-lo sobre lamina
de vidro.

Deitar sobre o papel 1 gota da solu-
cdo de quinalizarina recentemente feita
dissolvendo 1 cc de OHNa 2N,

3) Nos pontos correspondentes ao ataque
do mineral formam-se manchas ou gra-
nulos azuis que caracterizam Mg.

(O reagente difunde-se pelo papel num
tom violdceo para azulado perfeitamente
distinto da cor de Mg,

Nota— O ferro ndo interfere — Quando hd compostos
de ferro que tenham sido dissolvidos pelo contacto com
CIH conc, depois de se introduzir o papel em OHNa, for-
ma-se (OH);Fe acastanhado que ndo interfere com a pes-
quisa de Mg.

MAGNESITE E DOLOMITE s
Diferenciagao

I — Método de pesquisa — Reaccio sobre o mineral.

Bekioios { N.o'7 Difenilcarbazida
OHNa ~ 0,IN
Condig¢oes — Meio alcalino.
Técnica — 1) Colocar 1 mg. de minério finamente pul-
verizado, num tubo de centrifugacao.
Juntar 1 gota de OHNa O.INe1 gota
de reagente n.° 7; aquecer levemente.
2) Ao fim de 5 minutos esgotar o liquido
com uma pipeta capilar e substitui-lo
por dgua quente. Lavar o pé por este
processo até que as dguas de lavagem
sejam incolores.
3) Observar agora o minério.
No caso de se apresentar fortemente
corado-(rosado) trata-se de magnesite.
Caso contrério trata-se de dolomite ou
material estranho.
“Confirmag¢do 4) Sobre uma lamina de Pt, aquecer ao
de Dolomite rubro alguns mg. do minério (a fim de
destruir o carbonato complexo).
Repetir a reac¢do anterior; se agora
der positivo o mineral é dolomite.

MANGANES
I — Meétodo de pesquisa — Dissolugdo seguida de reaccio.

N.° 11 Solucdo saturada de NOsAg

Reagentes { N.° 30 OHAm ~ 3N

Condi¢oes — Meio amoniacal ; auséncia de kalogeneos.
Técnica — 1) Dissolver alguns mg. de minério em CIH
ou NO3H conc. (conforme os casos. Cadi-
nho ou porcelana).
Quando se empregar CIIH: evaporar o
deido & secura, rctomar por gotas de
NO4H conc. (1 gota de cada vez) até eli-
minar todo Cl .

2) Dissolver com 2 gotas de dgua; encher
1 pipeta capilar com o liquido sobrena-
dante e colocar 1 gota sobre papel
Whatman,

3) Juntar 1 gota de OHAm ~ 3N e 1 gota
de soluto amoniacal de NO3Ag. Aquecer
levemente.

Em presenca de Mn forma-se colora-
cdo castanha ou pp. negro.
Interferéncias — Hidréxidos corados (por mascararem a
cor).
Halogéneos ; cromatos.

Sensibilidade [ 0,05 y Mn++
de reacgdo | 1/1:000.00

2.° processo

Solugdes de NOzAg a 01 ©/,

Reagentes { Persulfato de amonio sélido
Acido sulfirico conc.

Condigoes — Auséncia de halogéneos.
Tecnica — 1) Proceder como na alinea 1) da técnica
anterior. ‘

2) Do liquido sobrenadante tirar 1 gota
com uma pipeta capilar e colocd-la um
cadinho de porcelana. Juntar 1 gota de
SO4H, conc. e 1 gota de soluto] de
NO;Ag e alguns miligramas de persulfato
solido, agitar e aquecer levemente.

Em presenga de manganéds forma-se
coloraedo résea-violdcea devido ao anido
Mn ()4 .

Sensibilidade [ 0,1 v Mn++
da reaccio { 1/500.000

Interferéncias — Anides que reajam com Ag+t. Ioes for-
tementc corados (por mascararem a cor).

Em presen¢a de CrO4;= pode proce-
der-se do seguinte modo:

Partindo do liquido neutro ou acético,
pp- CrO5— com Ag+ (num tubo de cen-
trifugaciio). Do liquido sobrenadante
tirar uma gota da solu¢do e proceder
como em (2), ete.

MOLIBDENIO

A) Aplicagdo dos compostos de Mo que por ataque
ndo formam molibdatos:
Método de pesquisa — Dissolugdo seguida de reacgio.

N.° 33 — CIH conec.
Rcagentesl N.c 15 — Tocianeto de amodnio
N.° 14 — Tiosulfato de sédio
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Condi¢oes — Mo no estado trivalente (preferéncia ClyMo)
Téenica — 1) Dissolver (1) o minério em CIH conc.;
evaporar um pouco o excesso do dcido.
2) Passar para a placa uma gota da solu-
¢do; juntar uma gota duma solugdo
conce. de S,05= e imediatamente (2) a
seguir uma gota de solugdo SCyAm
agitar com uma vareta.
Na presenca de Mo, aparece coloragio
carmezim ou cor de flor de olaia.
Interferéncias — Os tungstatos interferem quando da re-
dugio por S,04= dando cor azul (ver W)
juntar tartarato para impedir a reac¢io.
2) Deve juntar-se rapidamente o SCy™ a
seguir ao S,04= porque este leva facil-
mente a redugdo aos 6xidos castanhos
de Mo .
Se existir muito Mo, diluir a solu¢io
porque se torna impossivel evitar a for-
ma¢do dos dxidos.

B) Aplica¢do aos compostos de molibdénio no estado
de molibdatos,

Método de pesquisa — Dissolugdo (com NO4H) seguida de
reacgdo sobre papel ou sobre placa

Papel de xantogenato de cddmio.

Ix’eugentes{ CIH ~ 2N

Condigoes — Meio neutro ou levemente deido (cloridrico).
Teéenica — 1) Atacar o minério pulverizado ou nio
(conforme os casos, com NO4I coac.)
Alguns mg em cadinho de porcelana,
Evaporar o excesso do dcido; juntar
uma gota de OH,. Encher uma pipeta
capilar com a solugdo e aplicd-la sobre
o papel de xantogenato de cddmio.
Expor aos vapores de amoniaco para
neutralizar o excesso do dcido.
3) Juntar 1 ou 2 gotas de CIH ~ 2N,
im presenca dos molibdatos aparece
ao fim de um minuto cor rosada que se
vai acentuando progressivamente,

no

Nota — Também se pode fazer a reacgio sobre placa
e juntar xantogenato de potdssio sélido. Em presenca de
grandes quantidades de molibdato formam-se gotas oleo-
sas negras sobrenadando o liquido.

NIQUEL

[ — Meétudo de pesquisa — Dissolugdo seguida de reaccio.

N.° 36 Dimetigliéxima (solugdo alcodlica
alef)
N. 30 OHAm ~ 3N
Condi¢ies — Meio neutro amoniacal ou acético; ausén-
cia de oxidantes enérgicos (NO;H).
Técnica — 1) Fundir ou dissolver em acido alguns
mg. de minério. Se se empregar NO,;H,
elimina-lo evaporando com gotas de
CIH conc. (1 de cadg vez).

Reagentes
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2) Impregnar papel Watman numa solu-
¢do levemente aquecida, de reagente
n.° 36 e deixar secar.

Evaporar o 4acido (do ataque) a secura
e retomar por agua.

Encher uma pipeta capilar com o
liquido sobrenadante e aplicd-la sobre
papel primitivamente preparado.

Expor aos vapores de amonfaco ou

juntar 1 gota de amania.
Em presenca de Ni aparece cor ver-
melho-rosada.

3

S—

Sensibilidade

0,015 ¢ Ni
1/3.300,000

da reaccio

Interferéncias — Alguns ides interferem:

Fe++ dando coloragdo analoga ao Ni
(sem interesse no caso dos minérios).

Cot+ e Fet+++ conjuntamente ddo
precipitado ou coloracdo vermelho-
-acastanhado que mascaram Ni.

Em presenca de grande quantidade
(o ¢ I'e pode proceder-se do seguinte
modo :

Num tubo de centrifugacdo deitar
~ 1/, da solug@o e juntar OHAn para
precipitar Fe e Co (parcialmente’, do
liquido sobrenadante tirar 1 gota com
pipeta capilar e aplica-'a sobre o papel
dimetilglioxima. Deixar secar; mesmo
com pequenas quantidades de Ni apa-
rece mancha rosada contrastando com
a cor acastanhada devida ao cobalto.

Se a reaccgdo for feita na placa, ao
fim de algum tempo, observa-se ligeiro
precipitado 7rosadv sobrenadando o
liquido acastanhadado.

II — Método de pesquisa — Electrografia.

Electrolilos — Papéis de CIK e dimetilglioxima.
Teéenica — 1) No dispositivo de electrolise colocar
papel de CIK (humedecido) e papel
embebido em dimetilglioxima o qual
se humedece com OHAn ~ 4N. Sobre
este colocar um fragmento de minério
e deixar passar a corrente ~ 2 minutos.
1) Em presenca de Ni forma-se sobre o
papel manchas vermelho-rosadas ; a par
destas podem notar-se manchas ver-
melho-acastanhadas devido a cobalto
e ferro.

SILICATOS
Método de pesquiza — Ataque e reaccao

N.© 3 — Benzidina

N.° 2 — Molibdato de aménio
N.° 28 — Acetato de sodio

N. 18 — Fluoreto de Na

N.° 35 — SOH, conc.

Reagentes




Condi¢oes — Auséncia de agua
Téenica —1) Num cadinho de platina 1 mg. de mi-
nério; juntar ~ 1 mg. de FNae 1/2 ml
de SO,H, conc.

Aquecer o cadinho tapado com um
vidro de relégio parafinado inferior-
mente, contendo em suspensdo | gota
de agua.

2) Grandes quantidades de SiO, ddo a tur-
vacdo da gota.

Iequenas quantidades : Passar a gota
para o godet arrastando-a com 4gua.

Juntar gotas de molibdato de Am.”

(se ficar amarelo é suficiente para o

reconhecimento) e 1 gota de benzi-

dina.

Em seguida reagente 28 até ao
dobro do volume inicial.

Em presenca de SiO, aparece cor
asul.

SULFURETOS
Método de pesquisa — Acgdo directa do reagente sobre
o minério
Reagentes - N.° 1 —Iodo-azoteto de s6dio.

A) Grandes quantidades em substancias ndo muito

compactas.

Técnica — 1) Colocar sobre o minério 1 gota de

reagente.

Em presenca de S— desenvolvem-se

imediatamente bolhas gasosas, visiveis

a simples vista ou melhor a lupa; o

reagente perde a cor amarela do iodo.

B) Pequenas quantidades — (ou substancias muito
compactas).

1) Pulverizar bem o minério e colocar
no fundo dum tubo de centrifugacdo
alguns grdo de po.

2) Juntar 1 gota de reagente e aquecer
levemente.

Junto as paredes do tubo vé-se li-
tarem-se bolhas gasosas que denun-
ciam sulfuretos.

Interferéncias — Anides selenidrico e teluridrico, o
enxofre livre ndo da esta reaccdo.

Sensibilidade [ 0,03 y S—
da reaccio { 1/100.000

TITANEO
I — Meétodo de pesquisa — Dissolugdo seguida de reacgio

Reayenm{ NS 1? — Acido cromotrépico (s6lido)
N.° 35 — SO,H, conc.

Condi¢oes — Auséncia de NO,H
Téenica — 1) Tratar alguns mg de minério pulve-
rizado com 3 gotas de SO;H, conc.
e aquecer até fumos brancos.

2) Deixar esfriar e juntar graos de acido
cromotrépico sélido.
Em presenca de Ti forma-se cor
violera.,

Interferéncias — A reaccao é especifica; apenas quando
haja muito Fett1 e WO,~ & preciso
reduzi-los a sais osos (empregar Cl;Sn
em solugdo cloridrica).

Sensibilidade | 5 v de TiO,
da reacgdo | 110,000

II — Método de pesquisa — Electrografia

I Papel de CIK
Electrélitos { Papel de acido cromotrépico (em sol. de
l SO/.H;) ~2 N)

Téenica — 1) Colocar no dispositivo de electrélise
os papéis e dispor uma camada fina
de minério grosseiramente pulveri-
zado sobre eles.

Deixar passar a corrente 2—5 min.
2) Nos pontos correspondentes ao ataque
do minério aparecem sobre o papel
manchas avermelhadas.
Nota — Com minérios facilmente atacaveis, basta o
processo «sandwich» — Obtém-se imediatamente man-
chas caracteristicas.

TUNGSTENIO
1 — M¢étodo de Pesquisa - Fusdo seguida de reacgio.
N.° 19 Cloreto estanoso

N.c 33 CIH conc.
N.» 15 Tiocianeto de Amonio

Reagentes

Condi¢oes — Meio fortemente cloridrico
Téenica — 1) Fundir alguns mg. de min. com O;Na,
(cadinho de prata).
2) Dissolver em CIH conc. Com uma
pipeta capilar tirar 1 gota de liquido.
3) Sobre papel Whatman colocar 1 gota
de CIH conc. seguida da gota do liquido
a ensaiar.
Juntar agora 1 gota de Cl,Sn. Em
presenca de WO; aparece cor asul.
Se existir —4) Juntar 1 gota de SCy . Em volta do
Mo do centro azul (tungsténio) aparece
mancha vermelho-alaranjada (Mo).
a qual desaparece com CIH conc
1) A reaccdo pode-se fazer doutro modo.
2) A solucdo obtida (CIH conc.) juntar
gotas de Cl,Sn (mesmo no cad.).
Em presenca de quantidades apre-
ciaveis de W aparece imediatamente
cor azul.

URANIO
I — Mctodo de pesquisa — Dissolucdo seguida de reaccao
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P [ Papel de FeCyK (V)
N,‘(I.I/I'lllts o a9
| Aménia ~ 3N
Condicoes — Solucdo neutra ou acética.
Téenica — 1) Fundir alguns mg. de min. com
CO.KNa + O;Na,.
2) Dissolver em CIH conc. e cvaporar a
secura.
(evaporar bem o 4cido ou neutraliza-lo
com OHAm e juntar 1 gota de acido
acético). .

Quando hd [ 3) Deixar esfriar, juntar | gota de agua,

pouco Fe encher 1 pipeta capilar e aplicar sobre
papel de FeCyK. Uma mancha cas-
tanha indica U (na auséncia de Cu).

4) No caso de se ignorar se existe ou
ndo Cu,(?) apoiar sobre a mancha uma
pipeta capilar com OHAm.

No caso de Uranio a mancha passa
a amarela.

No caso de Cobre a mancha passa a
azul.

5) Quando houver muito Fe ou Cu pre-
cipita-los, a quente com CO;— e do
liquido limpido tirar 1 gota, acidifica-la
com 4cido acético e proceder como
em 3.

A\'w:sibilidtu/c[ 092 y U
da reac¢do | 1/54.000

ZINCO

I — Método de pesquisa — Dissolucao seguida de reac¢io
N 5 --Tiocianeto de merctirio
. 6 — Solugdo diluida do cobalto
N.° 18 — Floreto de sédio (s6lido)
N.» 33 — CIH conc.
Condi¢oes — Meio fortemente cloridrico; auséncia ou
pequena concentraciao de NO,H.

Técnica —1) Colocar sobre papel Whantman 1 gota
de CIH conc.; espalhar sobre este
uma camada de minério fortemente
pulverizada; apertar entre duas lami-
nas de vidro.

Deixar alguns minutos (2 — 5).
2) Sacudir o p6 do papel o mais possivel;
fazer a reaccdo no verso do papel.
3) Colocar de novo o papel sobre lamina
de vidro, juntar alguns mg de FNa

11’1’41[/!&// tes

(1) Feito na ocasiio.

(2) Dada pequena sensibilidade da reac¢io para o uranio, em
acdo as do cobre e ferro, quando houver pouco uranio é preferivel
roceder como na alinea (5).
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solido e agitar com uma vareta até toda
a cor amarelo-esverdeada (I'e +++)
desaparecer.
4) Juntar 1 gota da solucdo de cobalto
e 1 gota da solugdo de tiocianeto.
Agitar com uma vareta durante 2
mintuos.

Ao fim de 2 — 10 minutos aparece
cor azul que se acentua progressiva-
mente.

Interferéncias — Reaccdo quase especifica.

O cobalto em grandes quantidades
interfere dando a mesma cor azul.

O cobre em presen¢a do zinco da
precipitado de coloragdo azul-violeta
(caracteristica do zinco; sendo assim
é desnecessario juntar a solucdo de
cobalto).

Em presenga de muito cobalto pode
proceder-se do seguinte modo :

Num tubo de centrifugacdo deitar
~ 1/, ml da solucdo e juntar OHNa em
excesso (até dissolver todo (OH),Zn).
Tirar 1 gota da solucdo limpida para o
godet da «placa de gotas»; neutralizar
com CIH conc. e juntar CIH em ex-
cesso; juntar entdo 1 gota reagente
N.2 5 e depois 1 gota de reagente N.° 6;
agitar com uma vareta, etc.

Sensibilidade | 0,03 v Zn o
da reaccdo 1/300.6 CO

II — Meétodo de pesquisa — Electrografia
Reagentes — Os mesmos que anteriormente
Electrolitos — CIK, tiocianeto de mercurio com IFNa
em soluc¢do (papéis de).

Teenica— 1) Embeber um papel com uma solugio
de tiocianeto de Hg; colocar sobre ele
alguns mg de INa so6lido e agitar com
1 vareta até se dissolver, juntar 1 gota
de CIH.

9) Estender sobre o papel uma camada
de minério (sem ser finamente pulve-
rizade,.

3) Colocar o papel no dispositivo de
electrolise e deixar passar a corrente
5 min.

4) Sacudir o p6 e fazer a reaccdo no
verso do papel.

Juntar CIH conc., se parece cor
vermelha de (SCy);Fe juntar mais
FNa até tudo se dissolver.

5) Proceder com em {4) do processo

anterior.




QUADRO N.° 3
Pesquisa dos principais elementos nalguns minerais segundo os métodos e técnicas da micro-analise (1)

Composicdo

Caracterizagdo

«Tomas» Tempo Nitidez da gota
Minerais - Método de ataque para a de Reagente empregado ou OBSERVACOES
%1(1;1\};— Percentagem Analise Ataque mancha coradas Positiva | Negativa
. Alguns mg
(ng?::tisggfﬁni“&gh) (camada de grao ~ 2 min Rodamina B Mancha muito nitida Sb
Sb Sb=3643% |~ o grosseiro)
Electrografia » ~ 2 min » » Sb
Antimonite Pb Pb nd. Dissolu¢io em CIH Alguns m Benzidina — — Pb
g g .
Zn Zn — n.d. Dissolucdo em CIH » Tiocianeto de mercdrio Leve coloragdo Zn
-+ FNa
== S—nd. Reagente sobre o minério » [nstantaneo | Iodo 4 Azoteto de s6dio Fortemente positivo She
As As —n.d. Electrografia Pedaco n. pulv. ~ 3 min Papel de SZn Mancha nitida As
Fe Fe — n.d. » » ~ 1 min Papel de Fe Cy; Zn, » Fe
Arsenopirite Sb Sb — n.d. Dissolu¢do em NO;H + CIH Alguns mg. Rodamina B — Sb
7n T e fisile N ) T10c1ane$ (Fi‘f&;nercuno _ 7n
S= S —n.d. Reagente sobre o minério » Instantaneo | Iodo -+ Azoteto de sé6dio Fortemente positivo SI=
Al Al.O;=138,819 » ~ I mg Quinalizarina -+ Ac.° Acético Coloracio intensa Al
: : ‘ accdo da gota d :
5 i SiO, | Si0;=28,39%, Ataque com FH (FNa -+ SO, H;) Alguns mg };;a‘fagfﬁ b:ré?d?nae » Si 0,
auxite
Ti Ti - nd. Ataque com SO, H, » Acido cromotrépico s6lido — Ti
Fe Fe —n.d. Fusdo com CO3NaK » Papel de Fe Cyg Zn, Mancha muito intensa Fe
Fusdo com OH Na » Quinalizarina Intensa coloracio Be
Be Be = 13,0 0/p | rrorrrrmrmr et [ e e
Camada de grio
Electrografia grosseiro » » Be
Fusdo com OH Na
Mg Mg —nd. (no mesmo ensaio anterior) Alguns mg i’ - Mg
Berilo 2
Al Al —n.d. » » Quinalizarina -+ Ac.° Acético Intensa coloragdo Al
Mn Mn —n.d. » » Nitrato de prata Amoniacal Tenue coloracio V?\Zgg.
Fe Fe —n.d. > » Papel de Fe Cy; Zn, Tenue coloragio V(}séig.

(1) a) Neste quadro e nos seguintes, vio apenas mencionados os métodos de ataque e o principal rea

necessaria), devendo entender-se que as pesquisas foram feitas segundo as técnicas atraz indicadas.
b) Cada resultado corresponde, na grande maioria dos casos, a vérias pesquisas feitas ou sobre varios fragmentos da mesma amostra ou de amostras diversas.

gente utilizado na caracterizagdo, ndo sendo mencionados os processos de «separagio» empregados (quando esta foi -




QUADRO N.° 4

Composigio «Tomas» Tempo Nitidez da gota Caxagierizagho
Minerais - Método de Ataque paraa de Reagente empregado ou OBSERVACOES
%ltlia\};- Percentagem Hutlise Btagus mpmcha, eoadas Positiva | Negativa
Processo «sandwich» AFl'guns mili’g;?rr(;as — Tiocianeto de mercirio Mancha intensamente 7
(contacto dcido — CIH conc.) d equena catbaca - -+ solucdo de cobalta corada L
e grido grosseiro ;
Znl || BZn =808 [ ol el e e e e e e
Pequeno pedago N - Papel de Tiocianeto de mer- "
Electrografia nao pulverizado gimm cirio + FNa (etc.) * Zn
Sb S;Sb, = 3,889/, Contacto acido (NO;H) Pedago compacto ~ 3 min Rodamina B Coﬁgzﬁc{iéﬁve Sb
Electrografia Pedago ngo ~ 5 min Papel de CrO;Ba Pb
g pulverizado 5 p & N
Pb SPhesg 880G | oo o e o e e b e
Blenda ey
Dissolucdo em CIH Alguns miligramas — Benzidina coloracdo acentuada Pb
Electrografia g:liii?zggg ~ 3 min Papel de FeCyyZn, Mancha muito nitida Fe
Fe Fe;05 = 3,50 0/ | -rrmrmrmmrmmmmmmmememmees et e e [
Dissolucdo em CIH % N e
(no mesmo ensaio da pesquisa de Pb)
: R do d ta de 4 2 .
Si0, | SiO,=829% | Ataque com FH (FNa+ SO;H) Alguns mg. — | 4+ Molibdato -t benzidina | Intensacoloragio | SiO;
S ST —n.d Reagente sobre o minério Minério compacto | Instantineo IOdO'?aZOtetq Sl Fortemente positivo 5=
quecido)
Cu Cu—nd Electrografia gg{jvaegr?zggg ~ 2 min Papel de FeCyyZn, » Cu
» » ~ 4 min » Fe
Bornite Fe e L O o I S S R
Dissolu¢do em NO;H ~ I mg » Fortemente positivo Fe
S= ST —nd Reagente sobre o minério Minénipluggrlzado Instantaneo IOdO'?:gaitgic?;) sédio > S
Electrografia Carr;gzscé?rgrao ~ 5 min Papel de FeCyyZn, - o Cu
Cu B s ¢ s LS Ut SIS | St ey St RSP ) | DS | |t e e U S 1 [SELCS e | S |
Dissolugdo em NO;H -+ CIH Alguns mg » Regularmente positivo Cu
Bornoni - » idi 3
ornonite Pb Pb — n.d. T » Benzidina Intensa coloragdo Pb
Sh Sb — n.d. » » Rodamina B > Sb
= = Reagente sobre o minério Ao fim de Iodo-Azoteto de sédio e _
S ST —nd (pulverizado) » 1 min (aquecido) Fortemente positivo S




QUADRO N.° 5

Composicdo

«Tomas» Tempo Nitidez da gota Caracterizagdo
Minerais - Método de Ataque paraa de Reagente empregado ou OBSERVACOES
%‘:ia\,l;- Percentagem stnalee Hizgje RS GR Positiva | Negativa
Cu Cu—n.d. Electrografia gs&aecr?zgig ~ 2 min Papel cl;; [;(ierx;;(())cianeto Regularmente positivo Cu
Fe Fe —n.d. (No mesmo ensaio anterior) » » » Intensa coloragido Fe
Calcopirite
Pb Pb—n.d. Electrografia » » Papel de CrO4K, » Pb
ST ST —nd sobre o minério (pulverizado) Alguns mg Imediato Iodo-Azoteto de s6dio Fortemente positivo S
Cu Cu—md Electrografia Pedaco nao ~ 1/, min Papel de Fe Cy,Zn, Mancha intensamente Cu
b pulverizado & L corada
Calcosina
S ST™—nd sohie b miizziigoer(l;)ilverizado) Alguns mg Instantaneo Iodo-Azoteto de sédio Fortemente positivo S=
Sn Sn =172,75 %, Fusdo com CyK + CO;NaK ~ I mg — Papel de Cacotelina Manchaciélrt:g:amente Sn
Cassiterite = : -
Fe Fe —n.d. Electrografia gjﬂ,aecr?zzgg ~ 4 min Papel de FeCygZn, » Fe
C Cu—n.d Electroerabia Pedago nido 1/, mi Panelde TeCyv:Zn Mancha intensamente Cu
= B DG Girog pulverizado = fz0In p Ys&me corada
Covelina
= - Reagente " ) sy - o =
S ST —n.d. sobre o minério (pulverizado) Alguns mg Instantaneo Iodo-Azoteto de sodio Fortemente positivo S
Cr Cr, O3 —46,609/, Fusdo com O,Na,l ~ 2 mg — Difenilcarbazida Intensa coloragdo Cr(CrOy5)
No mesmo ensaio anterior Quinalizarina--Acido acético » Al
Al Al, O3 — 19,300/0 e s e I e
Electrografia Fg;l;) (grrg:s;r%e ~ 5 min Papel de Quinalizarina Mancha leve mas nitida Al
Electrografia » ~ 5 min Papel de FeCyZn, — — Fe
Fe O B ol [ e e e e e A
Cromite Processo «sandwich» (CIH con.) » ~ I min » Mancha;gg:g:amente Fe
Mg MgO —7,65%, Electrografia » ~ 3 min Papel de Quinalizarina » Mg
Mn MnO — 2,419, Nao pesquisado — — — — — —
Ca CaO — 1,759, Nio pesquisado — — — — — —
Si0, | Si0,—11,56% | Ataque por FH (FNa 4 SO,H,) Alguns mg = ieﬁ‘;‘l?fb%g; g_i‘j‘ﬁednez S Intensa coloracdo Sio,
Reagente T . -
) sobre o minério (pulverizado) > Difenilearbazida Me Diferenciacdo da
Dolomite Mg Meg—=n.diilissmm s s e e e S e e e [ E R Magnesite
Minério calcinado -+ reagente » » Residuo 1nte515amente Mg (ver técnica)
f corado




QUADRO N.° 6

Composicao

«Tomas» Tempo Nitidez da gota Caracterizacdo
Minerais T Método de ataque pax:zIaA a # de Reagente empregado ou OBSERVACOES
t;ittlifiv:i- Percentagem SR tague Eaneha, SUECES Positiva | Negativa
~ Pedacgo nio . Papel de Tiocianeto de - Néo foi necessario juntar
5 b Electrografia pulverizado ~ 1/, min merctirio + FNA Intensa coloragao Co Zot++
Dissolugao em NO3H ~ 2 mg » » Co
3 ~ X 1 Tae s Manchas de intensa colo- e
Electrografia P:fl:eqr(;zggg ~ 1/, min Papel di%xﬁi\tl[llghoxma racdo (misturadas com C Ni F
P manchas de Co + Fe) (Lonsae)
Ni Nii—nds o [eressesrmaaameentmnmmmrrsrms e Smss eare B omaarmr i [Festma e oS sneneamsinstes e |t amen s
- i P Manchas de intensa colo-
Esmaltite- (2]‘:::;189:1?5:;2 glé)é[g ~2mg » racdo (separagdo capi- Ni
cloantite ) lar de Co)
( Sb Sb —nd. » Papel de Rodamina B — - Sb
origem desco- — — —
. . : . o = Confirmado
nhecida) Cu Cu—n.d. Electrografia » ~ 2 min Papel de FeCy;Zn, Cu pela dissolucdo
Zn Zn —n.d. Dissolucdo em NO;H ~ 2mg (deTI;gfsla;:tsoeg:r;%?g;'%o) Tenue coloragdo Vesztifxos
Pb Pb — n.d: Dissolu¢do em NO,CIH ~2mg Benzidina — Pb
As As —n.d. Electrografia gf&aegr?zggg ~ 2 min Papel de Cl;Sn Mancha d:aiélﬁtgnsa colo- As
S= S= ndl Sobre o minério (pulverizado) ~ 2 mg Imediato Iodo-Azoteto de sédio Nitido S==
o - ) Electrografia gﬁfj‘fggzgi% ~ 4 min Papel de CrO;Ba Mancha muito nitida Pb
— e e e e
Galena, Dissolugdo em CIH ~ 1 mg Benzidina Intensa coloragido Pb
= - Reagente sobre minério R JTodo-Azoteto de s6dio o =
S S=——nd (ndo pulverizado) Instantaneo (aquecido) Fortemente positivo S
Pb Pb — n.d. Dissolucao em CIH ~ 2 mg Benzidina Intensa coloracao Pb
Ni Ni —n.d. (ataque anterior) » D;:;)f;t;i%lg:gxclg}lﬁl; %Eééﬂ Mancha nitida Ni
Galena Tiocianeto de merctrio
Co Co —n.d. » » 4 Znt+ » Co
S= S=—nd Reag(’igtﬁvs:rt;;‘:drcr)l)inério » Instantaneo Iodo-Azoteto de s6dio Fortemente positivo S=
Al Al —n.d. Fusdo com CO;NaK » (_?_u‘li\n:lifgg.%) Intensa coloragao Al
; ; Reacc¢do da gota de agua g
Si0, Si0, — n.d. 3 > -+ molibdato + benzidina » Sio?
Granada
almandina Mg Mg —nd. » » Quinalizarina » Mg
Fe Fe —n.d. » » FeCy,Zn, » Fe
Mn Mn — » »




QUADRO N.°

7

Composicido

Caracterizacio

«Tomas» Tempo Nitidez da gota N
Minerais - Método de ataque para a de Reagente empregado ou OBSERVACOES
(igexltliéi\/l;_ Percentagem g s Bisneh bolatns Positiva | Negativa
Fusio com CO;NaK - O,Na, Alguns mg Dimetilglioxima - QOHAm Intensa coloracio Ni
g g g 1 ¢
Ni 1) ECEE o 1 ISR | ASSEEER T RRESEA IS S RNy . Stvm el (NS ST S Rne DOV H (SRS RRRITI e N N e SR | 5O N | SR | I
Processo «sandwich» (CIH) Can;g:;e]?rgrao ~ 3 min » » Ni
Garnierite e
Mg Mg. —n.d. Na fusdo anterior Quinalizarina Intensa coloragio Mg
origem des- T e '
(cofhecida) Al Al —n.d. » Quinalizarina -+ Ac.® Acético » Al
Cr » Difenilcarbazida — (Crc(i=)
Si 0, SiO, —nd. Ataque por FH (FNa — SO,H,) Alguns mg E}{—eﬁzﬁfgdg?ogjfabgr?zﬁglaa Intensa coloragédo Si O,
Ti Ti . Camada de grao : s o1 ;
i—mn.d. Ataque com SO, H, grosseiro Acido cromotrépico sélido » Ti
Ilmenite Ee [Fe —n.d. Processo «sandwich» (CIH) Alguns mg ~ I min Papel de Fe Cy; Zn, Mancha muito nitida Fe
Al Al — n.d. Fusdo com S,0;K, » Quinalizarina + Ac.° Acético | Gota de leve coloracido Al
Sb Sb — n.d. Processo «sandwich» (CIH) Pequenos farrapcs ~ U min Rodamina B Manchac?rt:g:amente Sb
Jamesonite Pb Pb —n.d. Dissolugdo em CIH » Benzidina Intensa coloragio Pb
5= S=-—nd Reagente sobre o minério Imediato Iodo-Azoteto de s6dio Fortemente positivo S=
p
Magnetite Fe Fe —n.d. Electrografia gfl%igr?z:gg ~ I min Papel de Fe Cy; Zn, Mancha muito nitida Fe
: . Contacto acido ANE s Mancha intensamente
Malaquite Cu Sl B (papel de FeCyyZn, -} CIH) ~ /2 min 7 corada Lu
s ; Tiocianeto d 5nio -+ Tio-
Ataque por vapor 4cido (CIH) ~ 4 min loc}azzl?at; g;ngél(;?o—l_ » » Mo
Mo Mar—mad [t tona e R W e es | earssaneae s Coaon s pes b ¥n catys S RO e b b ST e e | Caracterizagio feita
2 ; e : Papel de xant t directamente sobre
Molibdenite Ataque por vapor dcido NO;H ~ 4 min apedei,ofazsgena . » Mo pequena inclusio
do mineral em quartzo
S= S=—nd Reagente sobre o minério Imediato Iodo-Azoteto_ de s6dio Fortemente positivo S
(aquecido)
3 Pedago nao 2 Mancha intensamente
Fe Fe —n.c. Electrografia pulve(;rizado ~ 1/, min Papel de FeCy,;Zn, corad Fe
Cu Cu —n.d. Dissolugdao em NO3;H + CIK Alguns mg » Mancha tenue Cu
Pirite Sb Sb —n.d. » > Rodamina B Leve coloragio Sb
Tiocianeto de merciirio Mancha de leve Zn (Ves-
Zn Zn —a.d. x ¥ + Cot+t coloragio tigios)
S S=—nd Reagente sobre o minério Instantaneo| 1040 +(3A(f§éztigod)e sédio Fortemente positivo Se




QUADRO N.° 8

Composicio «Tomas» Tempo Nitidez da gota Caracterizagio
Minerais = Método de Ataque paraa de Reagente empregado ou OBSERVACOES
tQaltliav.: Percentagem Rl Aingwe SRR Positiva | Negativa
Dissolucido em CIH ~ I mg — Benzidina Intensa coloragdo Mn
Mn L T e (e [ Pl e [ e [ e S e
Pirolusite Dissolucao em NO;H ~ 1 mg Nitrato de prata Amoniacal » Mn
Fe Fe —n.d. Contacto acido — (CIH) ~ I min Papel de FeCyyZn, » Fe
. : Contacto acido :
Siderite Fe Fe —nd. papel de FeCy;Zn, + CIH) =LA . ” Fe
Ped a ;
Cu Cu — n.d. e Electfograﬁa puelva:egr(i)z;lgg ~1/, min » » Cu
As As — n.d. » » ~ 2 min Papel de Cl,Sn Mancha muito nitida As
Sh Sb — n.d. Dissolucdo em NO;H + CIH Alguns mg. Rodamina B Intensa coloracio Sb
Tenantite 7z 7 . Tiocianeto de merciirio .
N n—n.d. » » j Indeciso Zn?
1T FNa
Fe Fe — n.d. » » Tiocianeto Intensa coloracio Fe
S= ST —n.d Reagente sobre o minério — Imediato Iodo-Azoteto de s6dio Fortemente positivo S=
Cu Cu—n.d. Electrografia gﬁﬂfe@r‘i’zggg o Wy inin Papel de FeCy,Zn, Mancha muito nitida Cu
» » ~ 2 min Papel de Rodamina » Sb e
Sb Sb—mn.d. e | D ] e i
Contacto acido (NO3H) ~ 2 min » » Sb
~ " Pedago nao . Tiocianeto de mercdrio
, ) ; Electrografia pulverizado ~ 2 min 4 FNA » Zn
n L R st R P~ re IR CUUNURIUN 'V S oSO (S (R
. Dissolu¢do em NO,H + CIH Alguns m » » Zn
Tetraedrite | __ - -
Electrografia gsgzaecr(i)zggg ~ 5 min Papel de FeCyyZn, — Fe
F Fe—nd. | e e e e
e e=n Dissolugao em NO;H + CIH Al Menehia Tow o r
(no mesmo ensaio anterior) guns mg i ancha leve mas nitida &
Pb Pb — n.d. » » Benzidina — Pb
Mn Mn — n.d. » » » - Mn
5= S=—nd Reage?lgils‘gl;;;agor)nméno » Instantaneo Iodo-Azoteto de sédio Fortemente positivo S=
Pb Pb — n.d. Dissolucdo em NO;H + CIH » Benzidina Mancha nitida Pb
Electrografia gfﬂr?r?zgi% ~ 2 min Rodamina B » Sb
Zinkenite Sb Sb—nd. b e e A
Contacto acido (NO;H) » ~ 2 min » » Sb
(Origem des- Electrografia » ~ 2 min Tiocianeﬁ g_lei];nercﬁrio » Zn
conhecida) Zn A R . i NN, EESNIES, TR A, L
Contacto acido CIH) » ~ 5 min » » Zn
Cie= ST —nd Reagente sobre o minério - Imediato Iodo-A;o(;Eteomdee sédio Fortemente positivo S—
W% WO, — 659, Fusdo com CyK -+ CO3;KNa Alguns mg. — Reducdo (6xidos azuis) Intensa coloracdo W
Wolframite [—
Sn Sn — 1,259, » » Cacotelina Mancha nitida Sn
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