Ensaio Si0, achado (%) Erro relativo (%)
1 65,56 +0,11
2 65,59 +0,15
3 65,33 -0,24
4 65,46 -0,05
5 65,63 +0,21
6 65,43 -0,10

Coeficiénte de variacdo: 0,17%

*A amostra padrdo continha 65,49% de SiO, (valor usado na avalia-
¢do dos erros relativos e do coeficiente de variagdo).

Tab. 2 - Resultados obtidos em amostras de feldspato sédico”

inferiores a 0,25%, com um coeficiente de variagdo de
0,17% . Presumivelmente, o processo poderia ser algo melho-
rado mediante uso de um padrdo de referéncia mais concen-
trado, uso de uma solugdo da amostra mais préxima da
absorbancia relativa zero e tomadas de aliquotas da amostra
por pesagem.

Os estédgios preliminares do processo analitico asseguram
a eliminag¢do de substincias interferentes, tais como fésforo,
titdnio e zirconio frequentemente encontrados em baixos
niveis em rochas e silicatos minerais.

NOTA TECNICA

Em conclusdo, o processo descrito é proprio para a de-
terminagio de sflica em silicatos contendo fésforo, titdnio
e zirconio (até os niveis antes indicados) com boa precisdo
e exatiddo. A anilise total pode ser efetuada em menos de
cinco horas.
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SISTEMA PARA DETERMINACAO SEMI-MICRO DE DENSIDADES A TEMPERATURAS VARIAVEIS

Rosane A.S. San Gil, R. Bicca de Alencastro e Adelina Costa Neto

Instituto de Quimica da Universidade Federal do Rio de Janeiro
Rio de Janeiro, RJ. — Brasil

(Recebido em 02/12/80)

Medidas de densidade sio geralmente problemaiticas
quando se dispde de pequenos volumes de amostra. O pro-
blema se agrava quando hd necessidade de se efetuarem me-
didas a temperaturas diferentes daquelas comumente ta-
beladas. Tivemos, em nosso laboratério, necessidade de me-
dir a densidade de volumes reduzidos (em torno de 5ml) de
liquido puros e de solugBes a diferentes temperaturas, o
que eliminava o uso de picndmetros, calibrados normal-
mente para 20 ou 25°C. A presente nota descreve um sis-
tema, de construgdo simples e pouco dispendiosa que, uti-
lizando equipamentos comuns de laboratério, resolveu sa-
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satisfatoriamente o problema.

Baseada no principio da balanga de Westphal (Farrington,
1949), foi projetada e construfda uma aparelhagem com-
posta de uma pega de vidro (Figural), onde é colocado o
l{quido cuja densidade se pretende medir, e de uma pega de
ago inoxiddvel (Figura 2), que funciona como mergutha-
dor. A pega de vidro dispde de entrada e safda para igua
termostatizada (podendo-se eventualmente usar qualquer
outro fluido), e capacidade para 3 a Sml de amostra; o mer-
gulhador é uma pega cilindrica, cujas dimensdes foram cal-
culadas para que o volume de liquido deslocado fosse 0,5ml.



Para medir os empuxos, foi usada uma balanga analfti-
ca de dois pratos. Como o brago da balanga nfo podia ser
removido, houve necessidade de se utilizar um pequeno su-
porte de madeira, desmontdvel (Figura 3), a fim de manter
a pega de vidro independente do prato. O mergulhador foi
preso ao bragco da balanga por um fio de cabelo humano
previamente desengordurado (com etanol anidro), sendo
sua massa considerada desprezivel em relagdo 4 do mergu-
lhador.

A temperatura do sistema foi controlada e mantida cons-
tante com um termostato de fabricagdo Brookfield. A afe-
rigdo do volume do mergulhador foi feita com 4gua bides-
tilada (Tabela I). A partir destes dados e apds tratamento
estatfstico, o volume do mergulhador foi calculado como
0,5158+ 0,0001ml.

o Densidade Empuxo .
TEC belada*(g/ml)  medido**g)  Yolume™*(mi)

30,1 09956 05135 05156
311 09953 05132 05156
33.0 09947 0,5130 05157
35,0 09941 05128 05158
37,0 09934 05125 0,5159
378 09931 05123 0,5159
400 0.9923 05123 05163

*Perry, 1963.

* *Cada Valor é a média de pelo menos cinco medidas expe-

rimentais. A quarta casa € estimada.

Tabela | — Aferi¢do do Volume do Merguthador

A precisdo da medida de densidade foi determinada com
o uso de 6leos padroes ASTM de densidades conhecidas
(Tabela IT).

Oleo pa- L (© ) Densidade tabe- Densidade experimental*
drio ASTM lada (g/ml) {g/ml)
S-3 37.8 0,8257 0,8257 *0,0003
S-3 40,0 0,8241 0,8240 £0,0003
S$-20 378 0,8473 0,8470 £ 0,0008
S—20 40,0 0,8459 0,8459 * 0,0003

*Cada valor tabelado é a média de pelo menos quatro me-
didas experimentais.

Tabela 11 — Célculo da Precisdo das Medidas de Densidade

A boa correspondéncia entre os resultados experimentais
e os valores tabelados, demonstram que o sistema é sufici-
entemente preciso para a maior parte das medidas de den-
sidade habitualmente executadas em laboratério.
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Fig. 1 - Aparelho para medidas de densidade {(dimensGes em mm)
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Fig. 2 - Mergulhador
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Fig. 3 - Suporte (madeira) da aparelhagem
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