As reagdes de alquilagéo da 8-hidroxiquinolina, nas quais nao
foi utilizado nitrobenzeno como solvente, ocorreu a pulverizagao
da resina. N&o se conseguiu explicar a razao desse fendmeno
da pulverizagédo da resina. Os produtos das reagdes de
alquilagéo foram analisados por cromatografia gasosa.

5. CONCLUSAO

De acordo com os dados obtidos pela cromatografia gasosa,
nao se pode chegar a nenhuma concluséo final a respeito da
realizacao da alquilagao da 8-hidroxiquinolina.Acredita-se qué O
fato de n&o ocorrer a alquilagéo pode estar ligado a ocorréncia
de uma reagéo de neutralizagéo. Analise quimicas adicionais da
resina poderiam esclarecer melhor o fenémeno.
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1. INTRODUGAO

El:r;”:értuicli‘gerqa ne'cessidade de aprimorar os métodos de
, ir maior precisdo aos resultad ili
trabalhos técnicos, séo i oo i, ¢
b , realizados os trabalhos d i
critica da metodologia analitica de laboratério (6) gt

riitii, ;(rezb:lzﬁeper[nite a catalogacdo de métodos, bem como
. ragdes, podendo serem feitas diret I

: d amente
técnicos, mediante a aprovacdo dos quimicos responséveis?.e'oS

As i
revisbes abrangem a parte ortografica, verificagdo

experimental no laboratori 2q 3
ki orio e a adequagdo as normas da
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2. OBJETIVOS

Esse projeto visa atualizar, implantar, modificar ou mesmo
substituir os procedimentos técnicas ja existentes no CETEM,
com o proposito de facilitar & manter o bom nivel dos trabalhos
desenvolvidos no laboratério.

3. METODOLOGIA E RESU LTADOS

O primeiro passo ¢ a catalogagdo dos Métodos de Analises
Quimicas, existentes no CETEM. Nessa etapa do processo,
procura-se corrigir  0s  erros ortograficos € detalhar a
metodologia (descrevendo por exemplo, o objetivo, 0 resumo €
os métodos de preparo de solugbes reagentes (5,7) de modo a
facilitar e agilizar 0 trabalho dos técnicos na bancada). Esse
procedimento & realizado através de pesquisas bibliograficas e
ensaios laboratoriais que visam verificar a precisdo e a
acuracidade dos resultados obtidos através de diversos
métodos analiticos. Essa etapa é seguida de uma revisdo junto
as normas da ABNT, ASTM e IS0, visando a adequagao das
mesmas.

Posteriormente s&o realizados ensaios laboratoriais em nivel de
bancada, com a finalidade de obter resultados para posterior
avaliagao  estatistica (3) determinando-se  assim @
reprodutibilidade, a repetibilidade e a faixa de aplicagéo de
método, para cada material e cada elemento correspondente.

Em seguida, realizou-se um ensaio de determinagao de
umidade em carvao mineral, que foi realizado de acordo com
metodologia (1,2)-

O frabalho baseia-se na secagem 2 110°C de 1,0000 +/-
0,0001g de um material de referéncia certificado (MR2) e uma
posterior pesagem do carvéo isento de umidade. Isso porque a
umidade do carvao pode ser determinada pela perda de massa
da amostra.
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Finalmente, realizou-se i
__ T -s€ uma bateria de 30 analj
ocasides distintas a fim de determinar a preciséouzgsmirtgdg

(calculadas de acordo com j
, or 0 projeto "Confiabilida i
nos métodos analiticos") , e a sua faixa de aplicagc;imemléglca

4. RESULTADOS

Os resultados obtidos for
; i am catalogados junto ao b
Sagzzws aataLab, g.erenciado pelo programa Fox a;;:: ;ioe
(4) em um micro computador 486 DX33(figura 1) r

Manutengdo Consulta Relatbrio Elm E—

Consulta doa Dados Gerais do Métoda

Nameso:  001/H20 ! Gl i
: Data da Gltima revisdo: 21702795 feito por: Marcos

Tipo de Ensaio:  Gravimetria

Tipo de Abertura:

Determinagdo: Umidade . H20
Material:  Carvdo Mineral

Faixa de aplicacdo: 005 a 9995

Unidade de medida: z

_ Anterior | Préximo | _imprime ] Cancela ]

Figura 1 - Folha principal do DataLab, onde se inicia a

consulta.

(tela de consulta)
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4.1 Como Utilizar o Banco de Dados "DataLab"

Quando se deseja incluir, alterar ou excluir algum método,
deve-se entrar na area de manutencao "acessando” (se ja
catalogado) o cédigo de cada método (inclusdo ou alteragao do
método), (Figura 2).

[P Consulta_Relat

Altcragio ALT+A ¥
Exclusio ALT+E

Figura 2 - Tela de alteragoes, inclusdo ou exclusdo os
métodos

Quando se deseja apenas consultar na tela ou ainda imprimir o
método, devemos entrar na area de consulta. Para identificar o
método desejado no banco de dados, deve-se definir ou o
elemento desejado, ou 0O material, ou ainda a sua faixa de
aplicagdo. Pode-se tambérn entrar com as trés operagdes, onde
sera obtido o método especifico, para 0 caso em estudo, com
as trés variaveis bem definidas (Figura 3).
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] CETEM a1
Manutengdo Consulta Relatbrio Fim

“ Coneulta .

Determinag o [

Materiat: [

roe o st [0S (R e

Figura 3 - Area de busca de métodos no DataLab

Quando se quer uma impressdo ou visualizacdo na tela de

- meétodos, isso pode ser feito através da tela de i
5 ; e im
~ método analitico (figura 4). impresséo do

CHPG/CE TEM - Centiu de Tecrologia Mireval
DQI- Departamento de Quifrics Amalftica  Instrumental

(Toanco ot nerewncin SannE e Tobos aF AALSE ||

Codiga: 001420 58 q |G
Y O (=

Tipo de enseio:  Graumeria

Dats de Oline revisdo: 210205

F aixa de aphicag i 005 % a 9995%

CBIETIVO

ﬂgura 4 - Tela de impressao / visualizagdo do método analitico
a 0 ensaio da determinacdo da umidade no carvdo sao

siderados os fatores: a repetibilidade (r) =
: : d =1,63 +/-0,2
@ de aplicagéo = 0,05 % a 15%. S
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O resultado de duas porgoes representativas de uma mesma
amostra ensaida simultaneamente nao devera diferir em valores

absolutos de:

(a) 0,1 para teor de umidade inferior a 1%;
(b) 0,2 para teor de umidade de 1% a 5%;
(c) 0,3 para teor de umidade superior a 5%.

Quanto a umidade do material de referéncia o resultado
encontrado foi 1,60%.

5. CONSIDERAGOES GERAIS

O projeto de "Metodologia de Ensaios Laboratoriais Em
Analises Quimicas" do qual o projeto aqui descrito faz parte,
esta no momento, em fase de catalogagbes (revisdo e
inclusbes de  métodos).  Ele estda auxiliando e
consequentemente facilitando o trabalho no DQI, pois ja
podemos contar com varios métodos neste banco de dados.

Para 0o método da umidade podemos considerar que sua
implantagao foi executada e ele pode ser encontrado no banco

de dados Datalab.
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