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Laboratorio de Geoguimica do Enxofre

Protocolo LAB N° 005 - 12 REV 01
Descarbonatacao de Filtros

1.0OBJETIVO

O objetivo deste metodo € a eliminacao dos carbonatos da amostra de material

particulado em suspensao atraves de digestao acida, para a analise de COT, NT,

d'°C e d"™N (Filtros da fragdo A do Fundeio).

2.MATERIAIS & EQUIPAMENTOS

Materiais & Reagentes

Equipamentos

e Acido cloridrico 37% fumegante

e Dessecador
e Porta-filtros

e VVidros de relogio pequenos

eBalanca analitica de 4 casas decimais
eEstufa

3.FLUXOGRAMA DE TRABALHO

r N 4 N g ™ r N
Descarbonatacao Secagem Analise Pesagem
(HCl conc./48h) |[—™ (Estufa, 60°C/2h) [ | microscopica T (4 casas)
\, J \ J \ P \_ J
Elaborado por: e-mail do elaborador: | Revisor: Ultima Revis3o: Pagina: 1
Livia Gebara XXXXXX @ XXXX.com.br Livia Gebara 29/07/2013 n°da REV 01




Loorl”

L Paleoczanagraiia

EZZZJ::)

'_-..=..-

S | | Protocolo LAB N° 005-12
| 1 &/ LaGEn R

> Laboratdrio de Geoquimica do Enxofre EV 01

@D CEANOGRAFICO .

4 PROCEDIMENTOS

Previamente a utilizacao do material, procede-se a descontaminacao deste,

segundo Protocolo Lab. n° 01-11.

V.

VI.
VII.

VIII.

Os filtros com material sao descongelados a temperatura ambiente.

Os filtros sao levados a estufa a 45 °C por 24 horas, em seus receptaculos
abertos e devidamente identificados a lapis.

Apos as 24 horas, os filtros sao imediatamente levados ao dessecador por 30
minutos para atingirem temperatura ambiente sem absorver qualquer
umidade.

Os filtros sao entao levados a peso constante, um a um, anotando-se cada
peso, em balanca analitica de precisdo de quatro casas decimais. E
calculado o valor do peso da amostra descontado do peso do filtro segundo
planilha especifica onde foram anotados os pesos dos filtros limpos.

Os filtros sao divididos pela metade com uma lamina bem afiada e cada
metade € pesada e o0 peso anotado em planilha especifica com
adicionando-se a nomenclatura de cada amostra os numeros 1 e 2 no final.
As metades 2 dos filtros sao novamente congeladas.

Em capela, coloca-se uma placa de petri de vidro grande (aproximadamente
20mL) cheia com HCI concentrado fumegante no fundo de um dessecador
peqgueno.

Sobre a placa de ceramica do dessecador colocam-se as metades 1 dos
filtros dispostos em vidros de relogio pequenos devidamente identificados a

lapis. A disposicao dos filtros deve ser o mais espacada possivel.
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IX.

XI.

XII.
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X1V,

XV.
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Deixa-se os filtros dentro do dessecador completamente vedado, sob a
reacao do vapor de HCI, por 48 horas, dentro da capela ligada.

Em capela, cuidadosamente, abre-se o dessecador para remocao dos filtros.

Os filtros sao analisados sob microscopio optico a fim de verificar a existéncia
de estruturas carbonaticas ainda inteiras sobre eles. Caso haja alguma, é
necessario maior tempo de exposicao ao vapor de HCI (descarbonatacéao).
Neste caso, repete-se o procedimento a partir da etapa 5 (trocando-se o
acido por um novo).

Os filtros sao levados a estufa a 45°C por 12 horas.

Os filtros sao levados a outro dessecador vazio e limpo por 30 minutos.

Os filtros sao entao, um a um, pesados na mesma balanca analitica de
precisdao de quatro casas decimais. Cada peso deve ser anotado,
observando-se se esta menor que o peso da amostra anteriormente a
descarbonatagcao. Caso contrario (se o peso estiver maior) € necessario
maior tempo de descarbonatacao. Neste caso, repete-se o procedimento a
partir da etapa 5 (trocando-se o0 acido por um novo).

A etapa 12 deve ser repetida até se obter peso constante nos valores das
pesagens (variacao de +5 na terceira casa decimal).

Calcula-se o valor medio das pesagens pos-descarbonatacao, o qual e usado
para calcular o valor do peso final da amostra, ja descarbonatada. O
resultado do teor de carbonato € calculado segundo a planilha especifica,

assim como a correcao deste teor para a massa da amostra.
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5. TROUBLESHOOTING
(SOLUCAO DE PROBLEMAS)

O valor do peso dos filtros apos a descarbonatacao pode ser maior que o valor do
peso da amostra antes da descarbonatacao, mesmo apos repeticao do protocolo
para garantir sua eficiéncia. Isto possivelmente € devido a deposicido de ions ou
complexos de Cl| sobre os filtros, aumentando sua massa ao invés de diminui-la.

Caso isto ocorra o método é invalidado..
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