6.4.5.Calcio e Magnésio

6.4.5.4 Espectrofotometria de absorciao atomica para calcio e magnésio

A. Principio do método

Mesmo principio resumido na quantificagdo do patassio ( item 6.4.4.3.), utilizando-
se porém lampada de arco de descarga (ou de citodo oco) de célcio-magnésio ou
individuais, sendo que para a determinagao desses dois elementos € necessaria a adi¢do de
lantanio ou estroncio para prevenir interferéncias ocasionadas pela presenca de fosfatos e
de aluminio. Assim, o lantdnio ou o estroncio evitam a formag¢do de compostos

termicamente estaveis entre magnésio ou calcio com fosfatos e aluminio.

B. Reagentes

a . Solucdo-estoque de célcio ou de magnésio

» Solucao-estoque de calcio contendo 500 ppm de Ca: em becker de 250 ml
acrescentar aproximadamente 100ml de 4gua deionizada, 30 ml de HNO; 1,0 M
e 1,250g de CaCO; seco em estufa por 2 horas a 100°C. Agitar cuidadosamente
até dissolver e passar o conteudo do beker para balao volumétrico de 1.000 ml,
completando o volume com dgua deionizada.

+ Solugdo-estoque de magnésio contendo 100 ppm de Mg: em balao volumétrico
de 1.000 ml contendo aproximadamente 500ml de 4dgua deionizada adicionar
1,014 g de MgSO..7H,O e completar o volume com agua deionizada apods a
dissolucdo do sal. Devido ao elevado nimero de moléculas de agua de
hidratacdo desse sal é conveniente substituir o mesmo por magnésio metalico
(100 mg de magnésio metalico + 2ml HCI a 50% e completar o volume a 1.000

ml), ou mesmo por padrao tritisol.

b. Solu¢do-padrao multipla (100 ppm de Ca): colocar 10 ppm de magnésio e 50

ppm de potédssio em baldo volumétrico de 100ml, acrescentar 10ml da solugéo-



estoque de calcio (500 ppm), 10 ml da solugdo-estoque de magnésio (100 ppm) e
10 ml da solugdo-estoque de potassio (550 ppm), caso também se determine o

teor desse elemento no substrato.
c. Solucdo de trabalho de calcio, magnésio e potassio: em baldes volumétricos de
50 ml adicionar as quantidades da solucdo-padrao multipla, conforme

apresentado na tabela 6-4.

Tabela 6-4. Quantidade e concentracdes da solucio-padrio e da solucio de trabalho'.

Baldo de 50 ml  Soluc¢do-padrao Ca-Mg-K Soluc¢io de trabalho
o Ca Mg K
(n®) (ml) (ppm)

0 0 0 0,0 0
1 1 2 0,2 1
2 2 4 0.4 2
3 3 6 0,6 3
4 4 8 0,8 4
5 5 10 1,0 5
6 6 12 1,2 6
7 7 14 1,4 7
8 8 16 1,6 8

! Adicionar 5 ml da solugdo de lantinio a 5% ou de estroncio a 5% e completar o volume

com agua deionizada.

d. Solugao de lantanio a 5% ou de estroncio a 5%: em balao volumétrico de 1.000
ml acrescentar cerca de 250 ml de dgua deionizada, 58,5 g de La,O; ou 76,072 g
de SrCl,.6H,0, 125 ml de HCI concentrado e completar o volume a 1.000 ml

com agua deionizada.

C. Marcha analitica

Proceder as leituras das solugdes-padrao ou do extrato nitrico-perclérico (Extrato B:
0,5 g MS/50 ml), transferindo 0,5 ml desse extrato para copo pléstico, acrescentando 22,0
ml de 4gua deionizada e 2,5 ml da solu¢do de lantanio ou estroncio a 5% e

honogeneizando. Obter as leituras ajustando o aparelho as condigdes de trabalho.



D. Calculos

A dedugdo da formula para a obtengao da porcentagem dos elementos (E) célcio,
magnésio e potassio ja foi apresentada no item 6.4.4.3. para o potassio. Assim, tem-se que
a porcentagem desses elementos pode ser expressa por: %E= C x 0,50 (C= Concentragao
(ppm) do extrato diluido, determinada através das curvas-padrao com as solucdes de

leitura.
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