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1 OBJETIVO

1.1 Esta recomendacao prescreve o método de fatoracdo da solucdo de azul de
metileno, de forma indireta ou usando uma bentonita sédica natural com adsor¢ao
de azul de metileno conhecida, utilizada para a determinacdo da adsorcao de azul
de metileno de bentonitas.

2_ DOCUMENTOS A CONSULTAR

2.1 CEMP E-01 - Areia padrao para ensaio em fundi¢cdo — Especificacao;

2.2 CEMP 116 — Materiais para fundicdo - Determinacdo do fator da solucdo de azul de
metileno por titulagdo com solucdo de cloreto titanoso (TiCI3) — Método de ensaio;

2.3_ CEMP 126 — Materiais para fundicdo — Amostragem de material na forma de pé -
Procedimento;

2.4 CEMP 206 - Bentonita para fundicdo — Determinacéo do teor de umidade — Método de
ensaio.

3 PRINCIPIO DO METODO

3.1_ A bentonita possui a propriedade de se deixar saturar com determinados ions e de
manté-los em estado permutéavel, isto €, com a capacidade de troca ionica.

3.2_ 0O azul de metileno em meio aquoso, é adsorvido pela argila conferindo-lhe uma
coloracao azul.

3.3_ A saturacao é atingida quando ocorre um halo ao redor da gota depositada num papel de
filtro.

3.4_  ApOs obtida esta saturagédo, usando uma bentonita com saturagdo conhecida, é definido

o fator por célculo direto.
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4 DEFINICAO

4.1  Fator do azul de metileno determinado de forma indireta usando uma bentonita sédica
natural: € a comparacgdo da quantidade maxima de azul de metileno adsorvido por uma
bentonita sédica natural no seu estado natural de recebimento de uma solucéo de azul de
metileno preparada com o valor de adsorcao de azul de metileno conhecido da bentonita.

5 APARELHAGEM E REAGENTES

5.1 Balanca semi-analitica;

5.2 Bureta graduada de 50 mli;

5.3_ Bastéo de vidro;

5.4 Papel de filtro faixa azul,

5.5 Baldo volumétrico de 1000 ml;

5.6_ Copo de aco inoxidavel ou vidro de 250 ml;

5.7_ Agitador eletromecéanico ou eletromagnético com uma rotacéo entre 1500 e 2000 rpm;

5.8_  Vibrador ultra-sénico que desenvolva um sinal de 50 a 55 kHz;

5.9  Azul de metileno (C.I. 52015), Reag. Ph Eur, com massa molar de 319,86 g/mol (Anidra);

5.10_ Solucgéo aquosa de pirofosfato de sodio a 2 %;

Nota: O pirofosfato de sddio utilizado deve ser P.A. (Para Andlise), pois a qualidade do produto
pode influenciar diretamente no resultado.

5.11  Areia de silica isenta de argila, preferencialmente areia padrdo produzida conforme
especificacdo CEMP E-1;

5.12_ Amostra de bentonita sddica natural com o valor de adsor¢cdo de azul de metileno
conhecido;

5.13 _ Agua destilada, deionizada ou equivalente.
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Figura 1 — Imagem ilustrativa de um kit para determinacado do azul de metileno

6 PROCEDIMENTO
6.1._ Preparo da solucdo de azul de metileno 0,01 M;
Nota: Recomenda-se que a solugdo preparada seja utilizada somente apos 7 dias.

6.1.1  Secar cerca de 5 g de azul de metileno durante 15 horas entre 105 a 130 °C;

Nota: Pode-se efetuar a secagem durante 4 horas entre 105 a 130° C e acrescentar 1% de
umidade ao valor encontrado.

6.1.2_ Esfriar a amostra, e por diferenca de massas e determinar seu teor de umidade;

6.1.3_ Pesar uma quantidade de azul de metileno em estado de recebimento equivalente a
3,1986 g/l (anidro) em base seca.

Nota: Se a amostra de azul de metileno foi secada por somente 4 horas, deve-se utilizar a

seguinte formula:

3,1986
100 — (U+1)

AM = X 100

Onde:
AM = massa de azul de metileno com umidade de recebimento, em g;
U = teor de umidade de recebimento, em %.
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6.1.4_ Transferir a amostra para o baldo volumétrico de 1000 ml e adicionar &agua
destilada/deionizada até cerca de metade da capacidade do bal&o;

6.1.5_ Agitar vigorosamente até dissolucao total do azul de metileno.

Nota: Para facilitar a dissolucdo pode-se utilizar agitacdo eletromecéanica ou eletromagnética,
mas nunca aguecimento, pois este podera ocasionar grande formacao de bolhas, dificeis
de serem eliminadas) e completar com &gua destilada/deionizada até a marca de
afericao.

6.2_ Determinagdo da quantidade azul de metileno gasto na amostra da bentonita sodica
natural

6.2.1_ Pesar uma amostra de bentonita sodica natural (amostra coletada conforme
procedimento CEMP 126) com o valor de adsor¢cdo de azul de metileno conhecido
compensando a umidade de recebimento para se obter 0,5 g na base seca e transferi-la
para o copo de aco inoxidavel. A quantidade de bentonita em estado de umidade de
recebimento é calculada pela seguinte formula.

B = 50
B 100-U
Onde:
B = massa de bentonita com umidade de recebimento, em g ;
U = teor de umidade de recebimento, em %.

Nota: Para se calcular o teor de umidade da bentonita vide a recomendagédo CEMP 206.

6.2.2_ Pesar 5 g de areia de silica isenta de argila, juntando-a ao copo de ago inoxidavel,
preferencialmente areia padrdo (CEMP E-01);

6.2.3_ Adicionar 50 ml da solugéo de pirofosfato de sodio ao copo de acgo inoxidavel e levar o
conjunto ao vibrador ultra-sdnico, deixando vibrar durante 10 minutos;

6.2.4 Agitar a amostra mecanicamente (podendo ser um agitador eletromecéanico ou
eletromagnético) por 5 minutos;

6.2.5_ Posicionar o copo sob a bureta e adicionar a solucdo de azul de metileno em quantidade
suficiente para reagir com 80 a 90 % do previsto para a saturacao;

6.2.6_ Agitar mecanicamente durante 5 minutos;

6.2.7_ Depositar, com auxilio do bast&o de vidro, uma gota da solucao sobre o papel de filtro;

6.2.8_ Esperar cerca de 30 segundos e observar se houve formagédo de um halo azulado ao
redor da mancha existente no papel de filtro. Se houver formag&o do halo, desconsiderar
0 teste e reiniciar outro com uma quantidade inicial menor da solugdo de azul de
metileno, caso contrario prosseguir o ensaio conforme o item 6.9;

Nota: O anexo deste desta recomendacdo apresenta um guia para auxiliar na interpretacdo e

aparecimento do halo.
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6.2.9_ Adicionar mais 1 ml da solucéo de azul de metileno, agitar mecanicamente durante 2
minutos e depositar nova gota da solu¢cdo no papel de filtro, observando se houve
formacéo do halo;

6.2.10_Repetir o item 6.9 até que haja o aparecimento do halo. Procurar obter o ponto final
(aparecimento do halo) com 4 ou 5 gotas no maximo, por papel de filtro, dispondo-as
sequencialmente na periferia do mesmo;

6.2.11_ApOs o aparecimento do halo, agitar a solugdo durante 2 minutos e depositar uma gota
sobre o papel de filtro observando se houve a persisténcia do halo;

6.2.12_Caso o halo tenha desaparecido, repetir os itens 6.8 a 6.10 até que a segunda agitacéo
para a mesma quantidade da solucdo de azul de metileno néo faca desaparecer o halo
azul;

6.2.13_Anotar o volume total da solugéo de azul de metileno gasto.

7 CALCULO DO FATOR DA SOLUGCAO.

7.1_ O fator da solugéo é calculado através da seguinte solucgao:

A

B
Onde:
F = Fator da solucdo de azul de metileno 0,01 M em analise;
A = Adsorc¢éo de azul de metileno da bentonita sédica natural em ml/0,5g;
B = Adsorc¢éo de azul de metileno encontrado na bentonita em analise, em ml.

Nota: O valor da adsor¢éo de azul de metileno da bentonita sédica natural utilizada deve ser
realizado conforme a recomendagdo CEMP 116.

HISTORICO DAS REVISOES

REVISAQO ITENS REVISADOS JUSTIFICATIVA
Ago/2021 Titulo Substituicdo de Procedimente para Método de ensaio
6.1.2 Incluséo da coleta conforme CEMP 126
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8 ANEXO A - Guia de referéncia para aparecimento do halo.

Use este guia como uma referéncia para o
teste de AM exigidas em fundicao de
moldagem em areia verde, bentonitas e

aditivos misturados.

INiCIO

Prepare uma amostra para teste do halo.

Pelo teste da AFS devem ser seguidos os
seguintes procedimentos, € recomendado que 4
ou 5 pontos sejam usados para alcangar um bom
halo como ilustrado abaixo.

SEM NENHUM HALO

Continue adicionando solugdo de AM de 1 em 1
até que um halo apareca.

HALO FRACO

Agite mais dois minutos sem adicionar a solugao
de AM. Se o halo desaparecer continue
adicionando a solugao de AM, e a agitacao.

HALO BOM

Quando o AM alcangar ponto o6timo agitar
durante mais dois minutos. Se o halo
permanecer, registre o numero de ml de solugéo
de AM exigido para obter halo bom.

SATURAGAO

Excesso de solucdo de AM adicionada a amostra.
Se o halo aumenta este € o primeiro ponto de
teste, apds o comecgo do halo 6timo.

GEMP

COMISSAO DE ESTUDOS
DE MATERIAS PRIMAS




