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Os fendémenos e principios quimicos e fisicos aplicados na andlise qualitativa
para identifica¢ido de fons em solugdo aquosa sio os mesmos usados na

andlise quantitativa de vérios tipos de amostras e ainda hoje empregados
em muitos métodos oficiais de referéncia, inclusive instrumentais. Este
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fato mostra a importincia do conhecimento dos fundamentos da analise
qualitativa, cabendo ao professor chamar a atengio dos alunos para as suas
aplicagbes priticas. Seguem algumas descri¢oes sucintas dos métodos e
seus procedimentos como sugestdes para discussio em classe.
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Introducao

O ensino da quimica analitica qualitativa, que aborda
tedrica e praticamente as diversas técnicas de identificagdo
de ions inorginicos nos cursos técnico e superior de
Quimica, é muitas vezes questionado. Argumenta-se que
diante das atuais técnicas instrumentais de anilise, nio faz
sentido ensinar métodos quimicos de anilise qualitativa
que, na maijoria dos casos, nio seriam utilizados na vida
profissional dos alunos. Ouvem-se comentdrios que
menosprezavam as habilidades experimentais adquiridas
pelos estudantes nas aulas praticas de Qualitativa, tais

« ~ -
como “fazer reagbes em tubos de ensaio” ou sobre a
“chatice que é dar aulas de anilise de cdtions e anions”.

Sob o ponto de vista dos autores, ¢ plenamente justificivel
a presenca deste tema no curriculo de Quimica no Brasil,
onde o aluno, que praticamente nunca entrou em um
laboratério, pode adquirir habilidades dos dominios
cognitivos e comportamentais para o exercicio das suas
atividades profissionais. E certo que essas habilidades
podem ser adquiridas com outros contetidos, mas o estudo
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da Quimica Analitica Qualitativa Inorganica mostra-se
especialmente apropriado para estes fins.

A aprendizagem  (conhecimento,  compreensio,
interpretacio e avaliagdo) pode se dar de maneira efetiva
quando o aluno tem a oportunidade de aplici-la ou
verificar sua validade na prética. Nio se trata simplesmente
de executar reacoes em tubos de ensaio e verificar se elas
acontecem (ou nio), e sim de realizd-las dentro de um
contexto, com um propdésito definido. Desta forma a agdo
torna-se consciente e nao um fazer o que estd escrito. Aqui
o aluno compreende que para determinar a composigio
de um material, no caso através de suas propriedades
quimicas, ¢é necessirio elaborar um método e, em
contrapartida, estudar profundamente as propriedades
quimicas das substincias. Assim pode acontecer uma
interagdo entre a teoria e a pratica.

Ele pode vivenciar esta interagio ao realizar os
experimentos (ensaios para ions inorginicos), pois
conhece a teoria que explica o fendémeno ocorrido nos
casos em que o resultado é o esperado e, nos casos em que
nio ¢ o esperado, ele deve buscar uma explicagio tedrica
satisfatéria para a observagio feita. Isto faz com que o
estudante passe da teoria para a pritica e vice-versa. Nesta
dindmica o aluno pode desenvolver atitudes cientificas,
como manter a mente aberta e inquiridora diante do
inesperado, tomar decisoes, ter iniciativa, ter paciéncia e
persisténcia.

Histérica e tecnicamente sempre existiu uma intima
relagio entre as andlises qualitativa e quantitativa, a
primeira antecedendo a segunda e servindo-lhe de guia.
Muitos métodos analiticos quantitativos (gravimétricos,
volumétricos, espectrofotométricos, potenciométricos, etc)
foram criados a partir dos testes qualitativos e usados para
detecgdo de substincias e elementos em uma determinada
matriz. Para ilustrar esta correlagio e a aplicabilidade da
andlise qualitativa classica, fez-se uma busca nos métodos
oficiais de analise publicados pela Association of Official
Analytical Chemists International, AOAC [1], pela American
Society for Testing and Materials, ASTM [2] e pela Royal
Society of Chemistry, RSC [3], que utilizam os principios e
os processos cldssicos da andlise qualitativa estudados nos
laboratérios de ensino. Foram identificados mais de 100
métodos e processos com estas caracteristicas. Eles estdo
listados no Apéndice e relacionados com as respectivas
matrizes em que sao aplicados. Seus respectivos nimeros
de referéncia também sio mencionados, de modo a
orientar a busca dos mesmos nas publicagdes citadas.

Correlagbes entre alguns experimen-
tos qualitativos e quantitativos

1. Testes de chama e os métodos espectrofotométricos
de emissao e absor¢io atomicas

O primeiro deles é a identificagdo e pesquisa dos ions
sédio, potdssio, célcio, estroncio e bério pelo teste de
chama usando, preferencialmente, os cloretos destes
citions. Chamas de cores caracteristicas sdo normalmente
observadas (Figura 1)'. Como se sabe, o teste de chama
baseia-se no fendmeno da excita¢do térmica dos dtomos dos
elementos na fase vapor, seguida da emissdo espontinea
de radiagdo.

(d)

Figura 1. Chamas obtidas para os elementos: a- sédio; b- potassio;
c- cdlcio; d- estroncio; e- bario

Quando a radia¢do emitida encontra-se na regido visivel
do espectro eletromagnético sio observadas cores na
chama, caracteristicas para cada elemento, ji que os
dtomos excitados de um mesmo elemento emitem fétons
de energias caracteristicas ao retornarem ao estado
fundamental.

Os possiveis fendmenos responsiveis pela emissio da
radiagio que ocorrem na chama estdo representados
na Figura 2. Este mesmo principio é empregado na
determinagio dos elementos através das técnicas de
espectrofotometria de emissdo e absor¢do atomicas [4].

A técnica de emissdo atdmica baseia-se na emissio de

! Fotos deste artigo por T.R. Alvim e J.C. de Andrade
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radiagdo de comprimentos de onda caracteristicos por
atomos livres no estado excitado de cada elemento. Como
a intensidade da radiagdo é proporcional a concentragio
do elemento na amostra, pode-se determini-lo
quantitativamente. Na espectrofotometria de absorgio
atdbmica mede-se a intensidade da radia¢do absorvida por
atomos livres do elemento no estado fundamental, no
comprimento de onda de uma das suas linhas (bandas) de
ressondncia. A determinagio quantitativa do elemento é
feita aplicando-se a Lei de Beer.

M*(g)
Emissio 1 Excitagdo
M+Ay
i) Atomizagio
MA ()
) Vaporizagio
MA ,
1 Fusio
MA
) Dessolvatagio
M+ A™

Figura2. Esquema das etapas do processo de atomizagio que ocorrem
na chama?, partindo-se da amostra em solugio.

Nas aulas de Andlise Qualitativa, o teste de chama tem
sido suficiente para confirmar a presen¢a de sédio que
confere 2 chama uma intensa coloragdo amarela, mesmo
em pequenas concentra¢des. A cor amarela corresponde
a linha em 589 nm do espectro de emissdo do sédio,
que ¢ a linha geralmente empregada na determinagio de
sédio por espectrofotometria de emissio devido a sua alta
sensibilidade [5]. O aparecimento desta linha amarela
pode ser explicado, simplificadamente, do seguinte
modo: os elétrons no orbital 3s dos dtomos de sédio no
estado fundamental sdo excitados e promovidos para o
orbital 3p por colisdes energéticas com particulas dos
gases da chama movendo-se em alta velocidade; quando
estes elétrons excitados retornam ao estado fundamental,
ocorre a emissio de radiacio de comprimento de onda
igual a 589 nm. Esta linha ¢, na realidade, um dupleto
composto uma linha a 589,76 nm e outra a 589, 16 nm.

O sédio geralmente é determinado por emissao em chama
com fotdmetros operando com mistura ar — butano que
pode gerar uma chama com temperaturas de cerca de 1900
°C. Pela lei de distribui¢do de Boltzman, a razio entre
o nimero de dtomos excitados e no estado fundamental

depende da temperatura.

g
—+ = —L exp (-AE/KT)
0 gO

em que:
Nj, N, = nimero de dtomos no estado excitado e no estado
fundamental respectivamente;

g, 8, = pesos estatisticos do estado excitado e do estado
fundamental respectivamente;

AE = diferenca de energia entre os estados excitado e
fundamental (energia de excitagio);

k = constante de Boltzmann (1,380662 x 10* ] K!);

T = temperatura (K).

Como o sédio e os demais metais alcalinos possuem
energias de excitagdo relativamente baixas para o nivel de
energia imediatamente superior ao estado fundamental,
a temperatura da chama ar — butano é suficiente para
permitir suas determinagdes.

A Fotometria de Chama, além de ser amplamente
utilizada na rotina para determinar sédio e potdssio (ver
Apéndice) tem sido aplicada em trabalhos de pesquisa nas
areas de Biologia [6], Ciéncias Forenses [7], de Alimentos

[8] e outras [9].

2. Detec¢ao dos ions amonio e a determinagio de
nitrogénio

Um segundo caso a ser considerado é o do teste usado para
a identifica¢do dos ions amonio com solug¢io concentrada

de hidréxido de sédio [10] (ver Figura 1, p. 4 da ref.10).

Este teste baseia-se na seguinte reagao:
NH,"+ OH =NH, + HO

amesma usada no método de Kjeldahl paraa determinagio
de nitrogénio.

Johan Kjeldahl apresentou seu método de andlise de
nitrogénio a Sociedade Dinamarquesa de Quimica em 7
de marg¢o de 1883. Desde entdo, tem sido extensivamente
estudado, modificado e melhorado. Hoje, o método de
Kjeldahl para determinagdo de nitrogénio associado a
formas organicas ¢ o método de referéncia mais usado para
determinagio de proteinas e de nitrogénio em diversas
matrizes (ver Apéndice).

O nitrogénio associado a formas orgéanicas é convertido

2 A ionizagio ndo estd representada porque as temperaturas geralmente obtidas na chama usando GLP/bico de Bunsen nio sio

suficientemente altas para popular significativamente estes estados.
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em fons aménio pela a¢do do dcido sulfurico e os ions
aménio sio entdo convertidos em amonia pela a¢io do
hidréxido de sédio [11-12]. A amoénia produzida é destilada
por arraste de vapor e recolhida em recipiente contendo
excesso de solugio padrio de um 4dcido. O excesso do dcido
¢ entdo titulado com solugdo padrido de base na presenca
de vermelho de metila. Uma modificagdo do método, que
se mantém até os dias atuais, é o uso da solu¢io de dcido
bérico para absorver a amonia destilada [13], seguida
de sua titulagdo com solugio padrio de acido sulfirico.
Os indicadores geralmente usados nesta titulagdo sio
misturas de azul de metileno ou verde de bromocresol com
vermelho de metila [14]. Também existem variagdes do
método para determinar nitrogénio de origem inorgéinica
[15]. A simples reagio usada para identificacio do fon
aménio em andlise qualitativa constitui a base de um
método analitico amplamente usado e pouco ensinado
nas disciplinas de Quimica.

3. Separacio dos citions do Subgrupo III-A e as

determinagdes gravimétricas de aluminio e ferro

Em uma das etapas da andlise sistemdtica dos cdtions [10]
(ver Figuras 3 e 4, p. 6-7 da ref. 10) os ions aluminio,
terro(I1I) e cromo(III) sdo precipitados como hidréxidos
em pH 9, a partir de uma mistura tamponada pelo sistema
amonia-cloreto de amonio. Quando os trés ions estdo
presentes a cor predominante do precipitado formado
é a do hidroéxido de ferro(III) (Figura 3). Essas reagdes

podem ser representadas pelas equagdes:

A+ 3NH, + 3H,0

incolor

AI(OH), + 3NH,

branco

Fe’*  + 3NH, + 3H,O0 = Fe(OH), + 3NH/

amarelo precipitado marrom

—avermelhado
Crr o+ 3NH, + 3H,0 = Cr(OH)3 + 3NH,

verde precipitado  cinza-

esverdeado

Figura 3. Precipitado obtido pelaadigio de solugio de amonia auma
solugio contendo osions AlI*, Fe** e Cr**, em presenca de cloreto de
amonio (para formar o tampao).

O tamponamento, juntamente com a presenca dos
ions aménio, tem a fun¢io de evitar a precipitacio dos
hidréxidos de magnésio, célcio, estréncio e bério. Os fons
amoénio tendem a combinar-se com os fons hidréxido
diminuindo a concentragio dos dltimos no meio. Isto
tfaz com que os valores dos produtos de solubilidade dos
hidréxidos dos cations do Grupo II nio sejam atingidos,
evitando a precipitagio dos mesmos, inclusive o de menor
produto de solubilidade, o hidréxido de magnésio (K_
= 7,1 x 10" a 25°C). Outro papel importante dos ions
amonio em solugdo ¢ garantir a precipitagdo completa do
hidréxido de aluminio que, devido ao seu cariter anfétero,
¢ solivel em excesso de fons hidréxido:

AI(OH), + OH
+
NH,'
Il
NH

3

= [AI(OH),]

+

H,0
Além disso, a presenca de cloreto de amoénio, juntamente
comoaquecimento, favorece acoagulagio dos precipitados,
que tendem a formar solugdes coloidais.

A precipitacio dos citions Co*, Ni** e Zn?** nio ocorre
devido a formagio de seus amin-complexos, soluveis na
presenca de excesso de amoénia:

Co* + 6NH, = [Co(NH,),]*
Ni>* + 6NH, = [Ni(NH,)]*
Zn* + 4NH, = [Zn(NH,),]*

O excesso de aménia pode ter o efeito indesejado de
solubilizar o hidréxido de aluminio e o aluno deve estar
atento a este fato ao executar as marchas analiticas, pois
em amostras contendo pequenas quantidades de aluminio
este pode se “perder” durante o procedimento. Se
manganés (II) estiver presente na solu¢io também pode
ocorrer a precipitagdo parcial do seu hidréxido.

Usando o mesmo procedimento, encontra-se o método
para determinagdo de aluminio ou ferro por gravimetria,
baseado na precipitagio pela adigdo de ligeiro excesso de
solu¢io de amonia em presenga de cloreto de amonio [16].
Por calcinagdo os hidréxidos obtidos sdo convertidos nos
respectivos 6xidos:

2Fe(OH), =
A

Fe,O, + 3H,0

Chemkeys. Licenciado sob Creative Commons (BY-NC-SA)
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2 AI(OH), =
A

ALO, +3H,0

Suas massas sdo determinadas e os teores de aluminio ou
ferro sdo calculados.

A precipitagio ¢ feita na presenca do indicador vermelho
de metila e de sais de amonio para o controle do pH.
Adiciona-se ligeiro excesso de amonia para evitar a
co-precipitagio dos hidréxidos de Co*, Ni* e Zn?.
O aquecimento durante a precipitagio e a lavagem do
precipitado com solugio de cloreto de amonio ou nitrato
de aménio para favorecer a coagula¢io dos hidréxidos
sio procedimentos comuns as andlises qualitativas e
quantitativas, pois o fenémeno quimico em ambas é o
mesmo.

Este tem sido o método de referéncia para determinagio
de aluminio, ferro, cromo, titinio e manganés (todos ou
apenas alguns destes) em materiais como cimento, vidros
e argila (ver Apéndice). Todo o procedimento seguido
na andlise quantitativa destes materiais se assemelha
4 marcha analitica para separagdo e identificagdo dos

Grupos II e IITA de citions.

Além disso, constatou-se que a ASTM [2] recomenda,
entre os métodos de referéncia para andlise de pigmentos
azuis, o método cldssico ensinado nas aulas de Qualitativa
para detecgdo de alumina hidratada, qual seja, a adi¢do de
hidréxido de sédio seguida de acidificagdo e precipitagio
com solu¢io de amonia.

4. Detec¢io dos ions niquel e sua determinagio
quantitativa

A identificag¢io do fon niquel(II) com solugio alcodlica
de dimetilglioxima [17], teste muito sensivel para niquel,
produz um precipitado vermelho de dimetilglioximato de

niquel(II) (Figura 4).

Figura 4. Precipitado obtido pela adi¢io de solucio de dimetilglioxima
asolugio contendo ions Ni?*', ligeiramente alcalinizada com solugio de
amonia.

O complexo nio se forma em meio dcido, necessitando de
um meio ligeiramente amoniacal para a sua formagao, mas

o excesso de aménia pode levar a formagido de complexos
soliveis com os ions niquel(II):

Ni* + 6NH, = [Ni(NH,)]>
+
2C,H,(NOH),
]
Ni[C,H,(NOH)(NO)],
+
2H + 20H = 2HO
+
2NH*
+
2H,0
1
2NH

3

Observando os equilibrios acima se deduz que o controle
do pH nesse teste também é importante, ja que o complexo
vermelho de dimetilglioximato de niquel(II) nio se
formard se o meio for muito dcido ou se houver grande
excesso de amonia. Para isto a reagdo deve ser feita em
meio ligeiramente alcalinizado com aménia (pH=7,5) ou
tamponado com uma mistura de dcido acético / acetato de
sédio (pH um pouco acima de 5).

Ferro(II) e cobalto(II) formam complexos soltveis com
dimetilglioxima de cores vermelha e castanho-amarelada,
respectivamente, mas este teste pode ser feito na presenca
de ions cobalto desde que se use excesso do reagente e
a quantidade de cobalto ndo seja muito grande. Os ions
ferro(I1I), aluminio (III) e cromo(IIl) que formam
hidréxidos pouco soliveis com solugio de aménia sio
separados previamente na marcha analitica, bem como
zinco e manganés [10] (ver Figuras 3 e 4, p. 6-7 da ref.
10).

Virios métodos de referéncia para determinagio de niquel
usam esta reagdo. Um deles é o método gravimétrico
desenvolvido por Brunck [18]. Neste procedimento, o
reagente é adicionado em ligeiro excesso, a solu¢do da
amostra fracamente dcida e quente e, logo ap6s, adiciona-
se solugdo de amonia, gota a gota e com agitagio,
enquanto se processa a precipitagio até que um fraco odor
de amoniaco seja sentido. Nos métodos atuais a adigio de
amonia é controlada medindo-se o pH da solu¢do de modo
a ndo ultrapassar o valor de 7,5 [2] . A partir da massa do
precipitado obtido apéds lavagem e secagem, calcula-se a
quantidade de niquel na amostra. As interferéncias dos
ions ferro(I1I), aluminio(I1T) e cromo(III) sdo eliminadas

Chemkeys. Licenciado sob Creative Commons (BY-NC-SA)
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pela adi¢do de dcido citrico ou dcido tartdrico. A possivel
interferéncia de cobalto é evitada pela adi¢do de excesso
de solucdo de dimetilglioxima. Este tem sido o método
de referéncia recomendado pela ASTM [2] para anilise
de niquel em ligas metdlicas e outros produtos com alto
teor de niquel (Apéndice). As condigdes para obtengdo de
melhores resultados sdo as mesmas em ambas as andlises,
qualitativa e quantitativa.

Na marcha analitica para separagio e identificagio
dos cétions do Grupo IIIB [10] (ver Figura 4, p. 7)
adiciona-se primeiro a solugio de aménia e depois a
solugio de dimetilglioxima em excesso. Este também
é o procedimento em alguns métodos da ASTM [2].
Junnila et al. [19] obtiveram um resultado mais exato
quando a solug¢do de aménia era adicionada antes da
dimetilglioxima. Segundo os autores esta ordem permitiria
uma precipitagio homogénea na qual o niquel complexado
com amédnia seria liberado para formar o complexo menos
solivel e mais estivel com dimetilglioxima.

Entre os outros métodos de referéncia para determinagio
de niquel que utilizam a reagdo entre os ions deste
elemento e a dimetilglioxima estdo os fotométricos:

1- por extragdo, em que o complexo de dimetilglioxima de
niquel(II) é extraido com cloroférmio e sdo feitas medidas
fotométricas em aproximadamente 405 nm;

2- por oxidagdo, em que o niquel(II) é oxidado a niquel(I1I)
e este forma um complexo solivel com dimetilglioxima,
que absorve em 445 nm.

5. Detec¢ao dos ions ferro e sua determinagio
quantitativa

A reagio entre os jons ferro(IIl) e tiocianato gerando
complexos de cor vermelha parda caracteristica (Figura
5) tem sido usada para confirmar a presencga de ferro
no ensino da andlise qualitativa e para sua determinagio
colorimétrica e espectrofotométrica, nio apenas como
método de referéncia para anilises de rotina (Apéndice),
como também na pesquisa de métodos analiticos para
alimentos [20-21], firmacos [22-23] e dguas [24]. Esta
rea¢do também é usada para indicar o ponto final da
titulacdo, na determinagdo de ions cloreto pelo método
de Volhard (ver mais adiante).

A formagio de um produto vermelho sangue entre
ferro(III) e tiocianato parece ter sido descoberta por
Jakob Winterl (1732-1809) que na época considerou que a

reagdo ocorria entre cianeto e ferro [25].

Figura 5. Coloragio da solugio contendo ions Fe** apés adigio de
solugio de tiocianato de aménio.

Os ions tiocianato podem formar uma série de complexos

com ferro(1II):

Os ions tiocianato podem formar uma série de complexos

com ferro(1II):

Fe’+ + SCN- = [Fe(SCN)]*
[Fe(SCN)]** + SCN = [Fe(SCN),J'
[Fe(SCN),]* + SCN = [Fe(SCN),]
[Fe(SCN),] + SCN = [Fe(SCN),I
[Fe(SCN),]” + SCN = [Fe(SCN).J*
[Fe(SCN).]* + SCN = [Fe(SCN),J*

Encontram-se na literatura diferentes conclusées sobre a
natureza dos compostos formados, responsiveis pela cor

produzida [26-28].

Hai claras evidéncias de que aespécie cationica [ Fe(SCN)J*
predomina e é responsével pelo desenvolvimento da cor
nas condi¢des dcidas requeridas para evitar a hidrélise do
ferro(III). Em baixas concentragdes de tiocianato [28]
parece ocorrer alguma formagio da espécie [Fe(SCN),|*
[27]. Evidéncias da existéncia das espécies neutra e
anionicas foram obtidas em concentragdes de tiocianato

maiores que 0,2 mol L [29].
6. Teste do “aluminon” e a determinagio de aluminio

Ap6s separagdo como hidréxido de aluminio (precipitado
branco gelatinoso), este é dissolvido com dcido cloridrico e
entdoseadicionaacetatodeamoénio e oreagente “aluminon”
(sal de amonio do dcido aurin-tricarboxilico; Figura 6).
Deixa-se em repouso por alguns minutos e alcaliniza-se
com solug¢@o de amonia contendo carbonato de aménio ou
simplesmente com solu¢do de carbonato de aménio. Um
precipitado vermelho ¢ obtido devido a formagio de um
complexo de adsor¢io entre o hidréxido de aluminio e o
“aluminon”. A laca formada pelo hidréxido de cromo [10]
(ver Figuras 3 e 4, p. 6-7 da ref. 10) se decompde em meio
alcalinizado com hidréxido de aménio e a presenca do

3 Acido tiocidanico ainda ndo havia sido identificado.
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ion carbonato provoca o descoramento dos precipitados
vermelhos formados pelos metais alcalino-terrosos com
o reagente.

o}

H,NOOC |
HO ‘ O OH
COONH;  COONHy4

Figura 6. Estrutura do sal de amonio do 4cido aurin-tricarboxilico

(Aluminon).

Desde que foi proposto como reagente para detecgio
de aluminio [29], o “aluminon” tem sido usado para
determinagdodealuminio emsolos, porespectrofotometria
[30,31] e em outras matrizes (ver Apéndice).

7. Detec¢ao dos ions birio e sua determinagao
quantitativa

A reagdo com ions cromato para confirmar a presenca
de bério [10] (ver Figura 2, p. 5 da ref. 10) produzindo
um precipitado amarelo de cromato de bdrio nos casos
positivos é também a base da determinagio gravimétrica
de bério [32] aplicada a dguas (ver Apéndice). Em ambos
os métodos, qualitativo e quantitativo, a precipitagio deve
ocorrer em meio tamponado com dcido acético/acetato
(pH=5,0) para evitar a interferéncia do estroncio. Este
efeito pode ser representado pelas equagdes:

2Ba* + 2CrO = 2BaC:O,
+
2 H
1
Cr,0*
+

H,0

A concentragio de ions H* controla a disponibilidade
dos énions cromato cuja concentragdo ird permitir a
precipitagdo do cromato de bério (K = 1,6 x 10" a 18
°C), mas ndo a do cromato de estroncio (K = 3,6 x 10°

a 18 °C).

8. Detec¢ao dos ions estroncio e sua determinagio
quantitativa

O estroncio ¢ identificado na marcha analitica qualitativa

[10] (ver Figura 2, p. 5 da ref. 10) pelo aparecimento de

um precipitado branco, apés a adi¢do de uma solugio
saturada de sulfato de amonio a solu¢io da amostra, em
presenca de amonia e aquecimento até ebuli¢do. Os fons
cilcio ndo interferem nestas condi¢oes devido a possivel
formagio de complexo solivel com excesso de sulfato. O
método gravimétrico para determinagio de estroncio em
dguas e pigmentos usa a mesma reagio:

Sr*+ 80, = 580,

9. Detec¢ao dos ions cilcio e sua determinagio
quantitativa

H4 muito tempo o oxalato de aménio tem sido o reagente
de escolha para detecgdo de cilcio na analise qualitativa.
Este teste é feito em meio amoniacal e a quente [10] (ver
Figura2,p.5 daref. 10). A formagio de precipitado branco
indica presenga de cilcio. A precipitagio do cilcio como
oxalato também ¢ usada na sua determinagdo gravimétrica
e tem sido indicada como um método de referéncia para
vérias matrizes (Apéndice). Tanto na pesquisa qualitativa
quanto no método quantitativo, é necessirio separar
previamente os fons estroncio e bério. Geralmente o
método quantitativo é aplicado na presenca de magnésio
em condigdes que evitam sua coprecipitagio (ndo levar a
fervura e adicionar excesso de reagente). A precipitagdo do
oxalato de cilcio ¢é feita a quente adicionando o reagente
a solu¢ido da amostra acidificada, contendo o indicador
vermelho de metila (faixa de viragem: pH 4,4 - 6,2).
Entdo, adiciona-se solu¢io de amonia, gota a gota, até que
a cor fique amarela. Os equilibrios envolvidos sio:

Ca* + C,0” = CaC0, (s
+
OH + H = HZO
+ 1
NH, HC,O,
1
NH,
+
HO

Percebe-se que a presenca de amonia facilita a precipitagio
do oxalato de cilcio.

O oxalato de cilcio pode ser convertido em carbonato de
cilcio ou 6xido de cilcio, sendo que o ultimo € a forma
de pesagem mais usada [12]. Usa-se também converter o
6xido em sulfato e determinar cdlcio como sulfato [33].
Outro procedimento bastante usado para determinar
calcio apés precipitagdo como oxalato consiste em dissolver
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o precipitado em dcido sulftrico e titular a solug¢io obtida
com solu¢do padronizada de permanganato de potissio.
Alternativamente, pode-se adicionar uma quantidade
conhecida de oxalato (em excesso) e separar o precipitado
de oxalato de cilcio por filtragdo. Em sequéncia, titular o
excesso de fons oxalato contidos no filtrado com solugio
de KMnO, padronizada, em meio édcido (4cido sulfirico

148 V/V).

10. Detecgao de magnésio e determinacao de magnésio
e de fésforo

A pesquisa qualitativa de magnésio é feita adicionando-
se solu¢do de hidrogenofosfato de aménio a solugio
da amostra acidificada com dcido cloridrico e entdo
elevando-se o pH da solu¢do de amonia até meio bésico
[10] (ver Figura 2, p. 5). Os cristais do sal formado
(fosfato de magnésio e amoénio hexaidratado) quando
observados ao microscépio sio identificados pela sua
forma caracteristica. Uma cristalizagio rdpida a partir de
uma solugdo concentrada ou contendo grande quantidade
de sais de aménio produz cristais na forma de estrelas ou
de dendrites, facilmente identificiveis (Figura 7).

A equagio da reagio é:

Mg>+ NH," + PO, = MgNH,PO,.6H 0

precipitado branco

forma dos cristais

Figura 7. Reacio e forma dos cristais de fosfato de magnésio e améonio
hexahidratado, observados ao microscépio.

Esta mesma reagdo é a escolhida para se determinar
magnésio ou fésforo por gravimetria em virias matrizes
(ver Apéndice). O procedimento ¢ basicamente o mesmo
do teste qualitativo, sendo que o precipitado obtido é
geralmente calcinado a pirofosfato.

11. Detecgdao dos ions chumbo e sua determinagio
quantitativa

O procedimento da marcha analitica para separagio e
identificagdo de chumbo [10] (ver Figura 6, p. 9 da ref. 10)
é basicamente o mesmo recomendado na determinagio
de chumbo total em pigmentos (ver Apéndice). Apods
precipitar o chumbo como sulfato de chumbo, este

¢ dissolvido com acetato de amoénio (dcido acético +
hidréxido de amoénio) a quente, e o chumbo complexado
solivel é entdo precipitado com a adigdo de solugio de
cromato de potdssio. No processo qualitativo a formagio
de precipitado amarelo indica presenca de chumbo e no
processo quantitativo o precipitado obtido é secado e
sua massa ¢ determinada como cromato de chumbo. As
reagdes envolvidas podem ser representadas assim:

Pb*
+
SOy
I
PbSO,(s) + 4CH,COO = Pb(CH,COO)]* + SO
ppt branco +
CrO >
I
PbCrO, (s)

ppt amarelo
+

4CH,COO

A determina¢io de chumbo por gravimetria como
sulfato também ¢é recomendado como método oficial para
algumas matrizes.

12. Identificag¢io de estanho e determinagio de ferro
por dicromatometria

No teste qualitativo coloca-se na solugio da amostra
ferro metdlico para reduzir estanho(IV) a estanho(1I)
e depois adiciona-se, de uma sé6 vez, solugdo de cloreto
de mercuario(II). Se estanho estiver presente ocorrerd
formagido do precipitado branco de calomelano, cloreto
de mercurio(I). Em excesso de estanho(II) o precipitado
tornar-se-4 cinza devido a redu¢io do mercurio(I) a
mercurio metdlico.

As equagdes das reagdes envolvidas sao:

Sn** + Fe
Sn** + 2HgCl,
Sn** + HgCl, =

Fe?* + Sn*
Hg,Cl, + Sn* + 2CI
2Hg® + Sn* + 2CI

Na determinagio de ferro por dicromatometria, o cloreto
estanoso [34] é usado para reduzir ferro(III) a ferro(II)
mas, mesmo um pequeno excesso dos fons estanho(II)
¢ indesejavel, porque interferem ao reagir com o anion
dicromato. Uma das maneiras usadas para elimind-
lo é adicionar, de uma s6 vez, solu¢io de cloreto de
mercuirio(II). O precipitado branco leitoso de cloreto de
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mercurio(I) que se forma nio interfere na anélise, mas se
existir grande excesso de estanho, havera a formacio de
um precipitado cinza de mercirio metdlico que inutilizard
a andlise [34]. Portanto este ¢ mais um dos procedimentos
da andlise qualitativa empregado na andlise quantitativa.

13. Detecgao dos ions cloreto e sua determinacio
quantitativa

Entre as reagdes usadas para detecgio de anions temos
como exemplo a identificagdo de cloreto com solugio de
nitrato de prata em meio acidificado com 4cido nitrico
[10] (ver Tabela 1, p. 12 da ref. 10). Esta reagdo, cujo uso
¢ bastante antigo, resulta na formag¢io de um precipitado
branco, floculado, de cloreto de prata (Figura 8).

Esta reagio pode ser representada pela equagio:

Ag+ Cl = AgCl

Figura 8. Precipitado obtido pela adi¢io de solugio de nitrato de prata
asolucio contendo ions CI.

Neste teste a adi¢io de dcido nitrico tem a fun¢do de evitar
a interferéncia dos Anions fosfato, borato, acetato, oxalato
e carbonato, que também formam sais pouco soliveis com
ions prata em meio neutro. Por exemplo:
xAgt + A = AgA

+
xH*

1]
HA

em que A* representa um dos dnions mencionados acima.
O dcido promoverd o “deslocamento” do equilibrio de
precipitagdo do sal de prata pouco soluvel para a esquerda,
no sentido de sua solubilizacgo.

Foi constatado que o teste qualitativo para cloreto com
nitrato de prata é recomendado pela ASTM [2] em anilise
de 6leos isolantes, além de ser bastante usado em outros
procedimentos, como por exemplo, nos filtrados durante
a lavagem de precipitados para verificar se o0 mesmo estd
livre de cloretos.

A formagio de cloreto de prata pouco soluvel é a base de
varios métodos de referéncia paraa determinacio de cloreto
(ver Apéndice), entre eles, o método gravimétrico. Como
se faz no teste qualitativo, a precipitagdo quantitativa de
cloreto de prata deve ser feita na amostra acidificada com
dcido nitrico. A adi¢do de dcido no método gravimétrico
tem dois propdsitos: evitar as interferéncias ja mencionadas
anteriormente e, juntamente com excesso de nitrato de
prata, fornecer concentra¢bes relativamente altas de
eletrdlitos para favorecer a coagulagio do precipitado
que se forma inicialmente como coléide. A lavagem do
precipitado ¢ feita com soluc¢do de 4dcido nitrico diluido
para evitar a peptizagio durante esta etapa.

Tém-se também os métodos volumétricos de Mohr e de
Volhard, recomendados como referéncia para andlise de
varios materiais que empregam a reagio dos ions cloreto
com os fons prata. O primeiro [35] consiste na titulagio
dos fons cloreto com solugio padrio de nitrato de prata
usando como indicador os fons cromato. O modo como
o ponto final é detectado constitui uma aplica¢io do
principio da precipitagdo fracionada também aplicado na
separagio sistemdtica dos citions metalicos na Qualitativa.
Um estudo [36] mostrou que o pH da solugio analisada
pode estar entre 4 e 10,5.

Devem estar ausentes os citions cobalto(II), cobre(Il) e
niquel(II), cujas soluges sio coloridas (rosa, azul e verde
respectivamente), pois dificultariam a detecgdo do ponto
final da titulagdo. lons birio, estroncio e chumbo também
devem estar ausentes, porque reagem com os fons cromato
(usados como indicador) formando precipitados amarelos.
Um fator importante é que o pH do meio nio deve estar
acima de 9, se sais de aménio estiverem presentes. Isto
devido ao efeito de quantidades aprecidveis de aménia
sobre a solubilidade dos sais de prata (ions prata formam
complexos soliveis com amonia):

2NH; + 20H + 2 NH, + 2H,0
+
AgCl = Ag+ + Cl-
Il
[Ag(NH,),J

Esses fatos sdo ensinados nas aulas de andlise qualitativa.

O método de Volhard modificado [37] consiste na adi¢do
de excesso de solugdo padrio de nitrato de prata a solugio
da amostra acidificada e, apds remogio do precipitado
de cloreto de prata, titulagio do excesso de ions prata
com solugio padrio de fons tiocianato usando como
indicador ions ferro(III). Esse método utiliza uma outra
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reagdo quimica empregada na andlise qualitativa, a reagio
dos fons ferro(III) com ions tiocianato, formando um
complexo solivel de cor vermelha. O procedimento requer
a acidificag¢do do meio com écido nitrico diluido antes da
adi¢do da solugdo de nitrato de prata, pelos motivos ji
mencionados anteriormente, e antes da titulagio com
tiocianato para evitar a hidrélise do ferro(IIl), o que
também ¢ um conhecimento aplicado a andlise qualitativa.
O método modificado em que se elimina a etapa de
separacio do cloreto de prata pela adi¢do de nitrobenzeno
[38] também tem sido recomendado.

Por fim tem-se a determinagdo de cloreto por titulagio
potenciométrica com solugdo padrio de nitrato de prata
[4] Também neste método é importante a acidificagio
prévia do meio com dcido nitrico diluido pelos mesmos
motivos explicados anteriormente.

14. Detecgao e determinacio de sulfato

O teste qualitativo para sulfato com solugdo de cloreto de
bario em meio dcido baseia-se na formagio do precipitado
branco de sulfato de bario [10] (ver Tabela 1, p. 12 da ref.
10 e a Figura 9, abaixo).

Figura9. Precipitado obtido apés adigio de solugio de cloreto de bario
auma solucio contendo ions sulfato.

O meio 4cido (pela adigdo de dcido cloridrico) é necessério
para evitar a interferéncia dos dnions carbonato, fosfato,
arsenato, sulfeto e borato, cujos sais de bdrio sio pouco
soliveis em meio neutro e alcalino, mas soliiveis em meio
acido. Este efeito pode ser representado pelas equagdes:

Ba* + SO> = BaSO,(s)
+
Ax + xH" = HA
1

Ba, A, (s)

em que A* representa um dos dnions interferentes
mencionados acima. Este teste, bastante antigo, ainda é
recomendado pela ASTM [2] para pesquisa qualitativa

de sulfato em 6leos isolantes.

Utilizando essa reagio, tém-se os métodos de referéncia
para determinagio de enxofre (apds oxidagdo a sulfato)
e/ou bdrio por gravimetria, além da determinagio de
sulfato por turbidimetria aplicada a dguas e solos (ver

Apéndice).

A determinagio gravimétrica [12,34] com a precipitacio
dos ions sulfato pela lenta adi¢do de solugio de cloreto
de bério, em excesso, a solu¢io da amostra fracamente
dcida obedece a um procedimento similar ao da andlise
qualitativa. O precipitado de sulfato de bério obtido ¢
convenientemente filtrado, secado e pesado. Da massa
determinada calcula-se o teor de sulfato na amostra.

Na determinagio de sulfato por turbidimetria [12,39]
a solu¢io contendo os fons sulfato é transformada
em uma suspensdo de sulfato de bdrio sob condi¢oes
controladas. Quando a luz atravessa a suspensio, parte
da radia¢io incidente é refletida ou refratada e a restante
¢ transmitida. A medida da intensidade da radiagio
transmitida em fungdo da concentragio de sulfato é a base
da turbidimetria. Para realizar essas medidas usa-se um
espectrofotdmetro ou um fotocolorimetro.

15. Ensaio de corroséao para identificacio de fluoreto e
determinacio de silica

As reagbes que ocorrem no ensaio de corrosio para
fluoretos [10] (ver Tabela 1, p. 12 da ref. 10) sio as
mesmas do processo de determina¢io quantitativa de
silica ou diéxido de silicio aplicada a diversas matrizes (ver
Apéndice). Este ensaio consiste em tratar a amostra s6lida
com 4cido sulfirico concentrado e detectar a libera¢io do
gas fluoreto de hidrogénio colocando-se um vidro sobre
o recipiente da rea¢do. Se o gis for liberado na reacio o
vidro ficard esbranquicado devido a sua agdo corrosiva.
Supondo que a amostra seja de fluoreto de cédlcio, pode-se
representar estes fendmenos pelas equagdes:

CaF, + H,SSO, = HF, + CaSO,
SO, + 2HF, = SiF, + 2HO

No método quantitativo a silica é expelida como
tetrafluoreto de silicio volatil [12]. A perda de massa do
residuo corresponde a quantidade de diéxido de silicio
puro presente na amostra.
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Apéndice

Alguns métodos de andlise oficiais que aplicam os conhecimentos ensinados na disciplina de Quimica Analitica
Qualitativa, as matrizes em que sdo usados e os respectivos nimeros de referéncia.

Método/ Processo Matriz(es) Referéncia
Aguas AOAC O. M. 920.196
Argila para cerimica ASTM C 323
Determinagio de aluminio e ferro por Calcdrio e derivados AOAC O. M. 917.01 e ASTM C 25
gravimetria com solu¢do de amonia Cimento ASTM C 114

Pigmentos e tintas

Vidros

ASTM D 215,D 717 ¢ D 718
ASTM C 169, C 146

Determinagio de aluminio por fotocolorimetria
com aluminon

Calcario e derivados

Metais e suas ligas

ASTM D 215,D 717 e D 718
ASTM C 169, C 146

Determinagio de bdrio por gravimetria com
acido sulfurico

Pigmentos e tintas

ASTM D 49, D 715 e D 215

Determinagio de bdrio por gravimetria com
solu¢io de ions dicromato

Aguas

AOAC O. M. 920.201

Determinagio de cdlcio por gravimetria com
solu¢io de fons oxalato

Aguas
Calciario e derivados
Pesticidas

Pigmentos e tintas

AOAC O. M. 920.199
AOAC O. M. 917.02 ¢ ASTM C 25
AOAC O. M. 921.06C
ASTM D 126 ¢ D 717

Vidros ASTM C 169

Argila para cerdmica ASTM C 323

Cerealis e seus produtos  AOAC O. M. 944.03
Determinagio de cédlcio por precipitagio como Cimento ASTM C 114
oxalato seguida de dissolugdo do precipitado e Fertilizantes AOAC O. M. 945.03
titulagdo com solugio padrdo de permanganato  Pesticidas AOAC O. M. 921.06B

de potissio

Pigmentos e tintas
Plantas

Ragio animal

ASTM D 49, D 50 ¢ D 215
AOAC O. M. 910.01
AOAC O. M. 927.02

Determinagio de chumbo por gravimetria com
solu¢io de fons dicromato

Aditivos alimentares
Pesticidas

Pigmentos e tintas

AOAC O. M. 968.15
AOAC O. M. 920.21
ASTM D 1301 e D 49

Determinagio de chumbo por gravimetria com
acido sulfurico

Aditivos alimentares
Pesticidas

Pigmentos e tintas

AOAC O. M. 968.15
AOAC O. M. 922.04
ASTM D 126 ¢ D 49

Determinagdo de cloreto pelo método de

Mohr

Aguas
Couro
Fertilizantes
Laticinios

Sabdes e seus produtos

ASTM D 512
ASTM D 4653
AOAC O. M. 928.02
AOAC O. M. 960.29
ASTM D 460, D 800

Determinagdo de estroncio por gravimetria
com dcido sulfirico

Aguas

Pigmentos e tintas

AOAC O. M. 911.03
ASTM D 1845

(continua)
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(continuagio)
Método/ Processo Matriz(es) Referéncia
Carnes e derivados AOAC O. M. 935.47
Cerveja AOAC O. M. 940.18
Condimentos AOAC O. M. 941.13
Laticinios AOAC O. M. 935.43

Determinagdo de cloreto pelo método de

Volhard

Nozes e derivados

Oleos lubrificantes e
combustiveis

Peixes e outros produtos
marinhos

Plantas

Ragdo animal
Reagentes quimicos
Vinhos

AOAC O. M. 950.52
ASTM E 776

AOAC O. M. 937.09

AOAC O. M. 915.01
AOAC 0. M. 943.01
ASTM E 291, E 359

AOAC O. M. 966.10-método 1

Determinagio de cloreto por gravimetria com
solucdo de nitrato de prata

Café

Cosméticos

Carnes e derivados
Cervejas

Frutas e seus produtos
Metais e suas ligas

Pigmentos e tintas

AOAC O. M. 925.14
AOAC O. M. 951.04
AOAC O. M. 920.155
AOAC O. M. 940.18
AOAC O. M. 928.06
ASTM E 120

ASTM D 283, D 444 ¢ D 1845

Determinagio de cloreto por titulagdo
potenciométrica com solu¢io de nitrato de

prata

Resinas epoxi ASTM D 1847
Argamassa e concreto ASTM C 1218
Bebidas destiladas AOAC O. M. 966.09
Cimento ASTM C 114
Corantes AOAC O. M. 980.25
Laticinios AOAC O. M. 983.14

Oleos lubrificantes e
combustiveis

Ovos e derivados

Peixes e outros produtos
marinhos

Plantas

Produtos alimenticios
industrializados

Ragdo animal
Reagentes quimicos
Resinas epoxi

Vinhos

ASTM E 776

AOAC O. M. 933.06
AOAC O. M. 976.18
AOAC O. M. 963.05

AOAC O. M. 971.27,986.26

AOAC O. M. 969.10
ASTM E 291
ASTM D 1847

AOAC O. M. 966.10-método 11

Determinagdo de ferro pelo método do
Tiocianato

Aguas
Metais e suas ligas

Pigmentos e tintas

AOAC O. M. 920.197

ASTM E 76, E 106, E 107, E478

ASTM D 715, D 1301

Determinagio de tiocianato por fotometria

Aguas

ASTM D 4193
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(continuagio)
Método/ Processo Matriz(es) Referéncia
Determinagio de ferro por Dicromatometria Metais e suas ligas ASTM E 75, E 76
com redugio pelo cloreto estanoso Pigmentos e tintas ASTM D 50eD 718
Metais e suas ligas ASTM E 1371

Determinagio de fésforo por gravimetria com
solucdo de ions magnésio

Fermento quimico em

pé

AOAC O. M. 965.18

Determinagio de magnésio por gravimetria
com solugio de ions fosfato

Aguas
Calcdrio e derivados

Pigmentos e tintas

AOAC O. M. 920.200
AOAC O. M. 919.01
ASTM D 126, D 717 ¢ D 49

Determinagio de nitrogénio e de proteina pelo
método de Kjeldahl

Agucar e derivados
Aguas

Alimentos em geral
Cacau e seus produtos
Carnes e derivados
Cereais e seus produtos
Cerveja

Condimentos

Fertilizantes
Laticinios

Materiais organicos
Metais e suas ligas
Nozes e derivados

Oleos lubrificantes e
combustiveis

Ovos e derivados
Peixes e frutos do mar
Plantas

Rag¢do animal

AOAC O. M. 920.176, 969.37

AOAC O. M. 973.48 e ASTM D 3590
AOAC O. M. 945.56

AOAC O. M. 970.22, 939.02

AOAC O. M. 928.08

AOAC O. M. 979.09

AOAC O. M. 920.53

AOAC O. M. 920.173 € 935.58
AOAC O. M. 955.04 ¢ 892.01

AOAC O. M. 991.20, 991.21,991.22 ¢
920.123

ASTM E 258
ASTM E 120
AOAC O. M. 950.48

ASTM D 3228, E 778

AOAC O. M. 932.08, 925.31
AOAC O. M. 940.25
AOAC O. M. 959.04
AOAC O. M. 976.05

Solos van Rajj et al., 2001 — ref. [15]
Vinhos AOAC O. M. 920.70
o L Aguas AOAC O. M. 973.57 ¢ ASTM D 516
Determinagio de sulfato por turbidimetria B
Solos van Rajj et al., 2001 — ref. [15]
Aguas RSC - Métodos W57 e W63
Bebidas destiladas AOAC O. M. 963.08 ¢ 09

Determinagio de sédio e potdssio por
espectrofotometria de emissdo em chama

Bebidas para reposigio
eletrolitica

Fertilizantes

Frutas e seus produtos
Laticinios

Peixes e frutos do mar
Plantas

Vinhos

AOAC O. M. 977.29

AOAC O. M. 983.02 ¢ 974.01
AOAC O. M. 965.30 e 966.16
AOAC O. M. 990.23
AOAC O. M. 969.23
AOAC O. M. 956.01
AOAC O. M. 963.13

(continua)
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(continuag¢io)

Método/ Processo

Matriz(es)

Referéncia

Determinagio de vérios elementos por
espectrofotometria de emissdo atdmica em
plasma

Metais e suas ligas
Plantas

Produtos alimenticios
dietéticos e infantis

Residuos sélidos

ASTM E 350
AOAC O. M. 985.01

AOAC O. M. 984.27
AOAC O. M. 990.08

Determinagio de niquel por gravimetria com
soluc¢do de dimetilglioxima

Metais e suas ligas

ASTM E 35, E 478, E 76, E 1473, E
354, E 350, E 353, E 351, E 1587

Determinagio de sulfato por gravimetria com
solu¢io de cloreto de bério

Acetato de celulose
Aguas

Carvio

Cimento

Cosméticos

Couro

Fermento quimico em
pé

Fertilizantes

Metais e suas ligas

Oleos lubrificantes e
combustiveis

Pesticidas
Pigmentos e tintas

Reagentes quimicos

Sabdes e seus produtos

ASTM D 871e D 817
AOAC O. M. 925.54
ASTM D 2492
ASTM C 114

AOAC O. M. 951.05
ASTM D 4655

AOAC O. M. 920.46

AOAC O. M. 980.02
ASTM E 76, E 351

ASTM E 775, E 870

AOAC O. M. 920.31

ASTM D 49, D 50, D 126, D 283, D
444, D 1301, D 1845

ASTM E 224, E 534, E 359
ASTM D 460, D 800

Vinagre AOAC O. M. 930.35

Vinhos AOAC O. M. 955.26

Vidros ASTM C 169

Aguas AOAC O. M. 974.27 ¢ 973.53 ¢ 973.54

Alimentos em geral AOAC O. M. 971.20

Bebidas destiladas AOAC O. M. 967.08 € 970.12

Cervejas AOAC O. M. 987.02 ¢ 987.03

Fertilizantes AOAC O. M. 975.01 € 975.02
Determinagio de virios elementos por Laticinios AOAC O. M. 991.25
espectrofotometria de absor¢do atomica em  Material biolégico AOAC O. M. 985.40, 983.24, 991.11

chama

Metais e suas ligas

Pigmentos e tintas
Plantas

Rag¢do animal
Vinhos

ASTM E 350, E 352, E 353, E 354, E
1473, E 1587

AOAC O. M. 974.02
AOAC O. M. 975.03
AOAC O. M. 968.08
AOAC O. M. 970.19

Eliminagéo de silicatos pela adigdo dos acidos
fluoridrico e sulfurico

Pigmentos e tintas

ASTM D 1301

(continua)
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(continuagio)

Método/ Processo Matriz(es) Referéncia
B Je O ST o ASTMD 71
Identifica¢ido do pigmento azul da Prussia Pigmentos e tintas ASTM D 1135
Pesquisa de calcio, zinco, ferro, cromo e
outros pelos métodos tradicionais da andlise =~ Pigmentos e tintas ASTM D 1394
qualitativa
Pesquisa qualitativa de alumina hidratada
pela adi¢do de hidréxido de sédio seguida de Pigmentos c tintas ASTM D 1135

acidificagdo e precipitagio com solugdo de
amonia

Pesquisa qualitativa de aluminio com solugio
de aluminon

Fermento em pé

AOAC O. M. 925.06

Pesquisa qualitativa de carbonatos, sulfatos,
silicatos, cdlcio, bdrio, titdnio, chumbo e
outros

Pigmentos e tintas

ASTM D 215

Pesquisa qualitativa de chumbo com iodeto de
potdssio

Pigmentos e tintas

ASTM D 50

Pesquisa qualitativa de cloreto com solugio de
nitrato de prata e de sulfato com solugio de
cloreto de bério

Oleos isolantes

ASTM D 878

Pesquisa qualitativa de fésforo com solugio de
molibdato

Fermento em pé

AOAC O. M. 965.18

Pesquisa qualitativa de magnésio e célcio com
fosfato de amoénio e amonia

Pigmentos e tintas

ASTM D 126 ¢ D 1135

Pesquisa qualitativa de nitrato com solugio de
sulfato ferroso e 4cido sulfurico concentrado

Fertilizantes

AOAC O. M. 920.01

Pesquisa qualitativa de perborato de sédio pelo
ensaio da chama para sédio e boro

Cosméticos

AOAC O. M. 952.18

Pesquisa qualitativa de sais dos metais alcalino-
terrosos

Pigmentos e tintas

ASTM D 1135

Pesquisa qualitativa de titdnio com peréxido de
hidrogénio ou com zinco ou estanho metilicos

Pigmentos e tintas

ASTM D 1394

Separagdo de chumbo por precipitagio com
acido sulfurico para determinagio de ferro

Pigmentos e tintas

ASTM D 1301

Separagio de cromo(VI) com solugio de sulfato
ferroso e posterior precipitagio do cromo(III) e
ferro(III) com solugio de hidréxido de sédio
para determinagio de tiocianato

Aguas

ASTM D 4193

Separagdo do cobre pela adi¢do de solugio de
amonia para determinagéo de ferro

Pigmentos e tintas

ASTM D 1301

Separagido do ferro pela adi¢do de solu¢do de
amonia para determinagdo de sulfato

Carvio e coque

ASTM D 2492 ¢ D 1757

Solubilizagio de sulfato de chumbo pela
adi¢do de dcido acético ou acetato de amonio
em excesso para posterior determinagio do
chumbo com solugio de dicromato de potissio

Pigmentos e tintas

ASTM D 1301
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