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ABSTRACT

This paper shows the experience on burden distribution control with coal injection and its
influence on operational performance at CST’s no.! Blast Furnace.

Some operational parameters and quality control and policy changes done to keep the
operational stability and the elongation of BF compaign are shown.

Key Word - Blast Furnace, Burden distribution, coal injection.

(2) Blast Furnace Manager - CST

(3) Biast Furnacc Assistant Manager - CST
(4) Blast Furnace Specialist - CST

528

————— - -

—-

PEN-DOC- 0 260

COLECAO PTC
Devolver no Balcao de Empréstimo

ANALISE POR ATIVACAQO COM NEUTRONS
INSTRUMENTAL APLICADA AO ESTUDO DA
COMPOSICAO QUIMICA DE MATERIAIS DE REFERENCIA
CERTIFICADOS DE ACO™"

Edson Gongalves Moreira®

Marina Beatriz Agostini Vasconcellos”
Mitiko Saiki’

Célia famashita™

RESUMO

A anilise por ativagio com néutrons instrumental, AANI, consiste em tomar
radioativos isétopos dos elementos a screm determinados por meio da captura de néutrons e,
em scguida, medir a atividade dos radiois6topos formados, geralmente em espectrdmetros de
raios gama. A grandc vantagem da AANI ¢ a possibilidade de anilisc simultinea de grande
nimcro de clementos, sem nccessidade dc dissolugio da amostra. A dcterminagio da
concentragio € realizada com sensibilidade, precisio e exatidio elevadas para a maioria dos
clementos, tanto para elementos trago como para 0s constituintes menores ¢ principais.
fazendo da AANI um método promissor no cstudo da composigio quimica de mctais ¢
matcriais de interesse metalirgico, em particular o ago.

O objetivo deste trabatho foi utilizar a AANI na determinagio dos clementos As, Co,
Cu, Cr, Mn, Mo, Ni, V e W em amostras de materiais de referéncia certificados dec ago. A
precisio e exatidio obtidas foram inferiores a 10% para a maioria dos elementos,
comprovando a viabilidade da utilizagio da técnica na certificagio de novos materiais de
rcferéneia.
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1INTRODUCAO

Para a wilizagdo 1ecnalégica do ago, € fundamental o conhecimento de sua composigio
quimica, uma vez que alteragbes nos teores dos diferentes elementos causam mudangas nas
fascs ou constituinics em cquilibrio. De mancira geral, propricdades mecinicas (durcza,
ductilikule. tenacidade. resisténeia A fadiga), resisiéneia 3 corrosdn, capacidade de receber
polinento, temperabilidade o outras sdo bastante sensiveis a alteragdes na composicio quimica
[

A wtilizagio de nateriais de referéncia certificados, MRC, garante o controle sabre a
wdenica analfica utilizada na delerntinagdo dos constituintes de agos. de mancira que a
rastreabilidade do processo esteja garantida [2]. A aplicagio de lestes intcreomparativos,
utilizando difercntes técnicas analfticas por diversos laboratérios ¢ uma das abardagens
utilizadas na certificagia de materiais de referéncia {3].

A andlisc por ativagio com néutrons instrumental, AANI, é uma técnica bastante
aprapriada para o processo de certificagio de matcriais de referéncia de diversas naturczas,
inclusive o ago, ¢ no estudo dc matcriais de alta pureza pois permile determinar muitos
clementas cam alta sensibilidade, precisio ¢ exatidio sem a necessidade de dissolugdo da
amostra [4]. Além disso, nos casos cm que os resultados obtidos por técnicas convencivnais
nio sio concordantes, a AANI € reconhecida como método de referéncia.

O objctivo destc trabalho foi a determinagio dos clementos As, Co, Cu, Mn, Mo, Ni, V
¢ W em amostras de MRC de ago pelo métado de AANIL Na segdio scguinte € feita uma
pequena introdugdo sobre AANI ¢ de suas potencialidades.

1.1. Analise por ativagao com néutrons

A andlisc por ativagda com néutrons, AAN, bascia-se no bombardecamento de um dado
material com néutrons, seguido da medigaa da radioatividade induzida. Em geral a ircadiagin ¢
feita com nutrons térmicos ¢ a radioatividade ¢ medida por espectrometria dos raios gama
cmilidos por cada radionuclidco. Em alguns casos, a medigdn pode scr feita com as
radioatividades alfa ou beta produzidas. Trata-sc de uma técnica analftica scnsfvel, atil para
anfliscs multiclementares quali ¢ quantitativa dos clementos principais, dos elementos menores
¢ de clementos trago em amostras dos mais variados campos de aplicagio [5].

Para cletuar a andlise, nccessita-sc de uma fonte dc ndutsons, cquipamentos para
detecgda de raios gama ¢ um conhecimento detathado das reagdes que ocarrem quando
néutrons intcragem com os niiclcos alvo.

Apcsar de existirem vdrios tipos de fontes de néutrons (reatores, accleradores,
emissorcs de néutrons radivisotdpicos), as fluxos de néutrons clevados dos reatores nucleares,
obtidos a partir da fissio do urdnio, ofcrecem maior sensibilidade para a maioria dos
clementos.

Os néutrons dos reatores sc distribuem cm uma faixa amply de energia ¢ podem ser
divididos em neutrons térmicos (caergia abaixo de (0.5 ¢V), néutrons epitérmicos (0,5 ¢V 2 0,5
MeV) ¢ néurons rdpidos (cnergia maior que 0.5 MeV). Os néutrons térmicos estdio ¢m
cquilibriv térmicy cam as dtomos do moderador do reator ¢ apresentam velocudade mais
provivel de 2200 m/s. Nt nuioria das posigies de itradiagio dos reatores, Y0-95% dos
néutrons que hombardeiam as amostras

Sdo térmiicos [6].
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O néutrons epitérmicos, parcialmente modesados, reptesentan 2% dos ocutions aas
posigies tfpicas de irradiagio em um reator. Podem ser utilizados it AAN com o uso de filros
de Cd ou B que permitem a passagem apenas dos néutrons de encrgia superiur a 0.5 MeV.

A componente gipida do cspectro de ndutrons, consiste dos néutrons de Tissdo
primyiirios ¢ perfaz $% dos alutrons nas posigoes tipicas de irvadiagio. Os néutrois vipidos
contribucm muito pouco para as reagocs tipicas de AAN, (ny). mas iduzem reagoes nucleares
onde prevalecem a cjegio de uma on mais particulas nucleares (np). (nn’) ¢ .2p). Também ¢
possivel ullizar os afutrans eipidos na AAN.

A Figura | ilustra o sequéncia de eventos que ocorrent no tipo mas comamide reagio
nuclear utifizdo em AAN, a captura de néutrons, ou reagio (LY). Quundo um néutron
interage com o adclea alva por uma colisdo incldstica, forma-se um ndcico composio em um
estado excitadu, O niclco compasto decai quase instantancamente para umi configuragiio
nuis estivel. com a emissio de um o mais raios gama “prontos” caracteristicos. Em muitos
casos, estit nova configuragiv forneee um mickeo radioativo gue lambém decai pela émissia de
um au mais raias gama retardados caracteristicas, mas cm velocidades bem miais buixas ¢ com
mcia-vidas unicas de cada niclea radioativa. Dependendo da espécic radioativa, as meia-vidas
podem variar de fragoes de segundo a muitos anas [4].
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Assim, a AAN pude pertencer a uma das categorias: AAN de raivs gama “prontos™, na
qual a medigio sc dd durante a irradiagio ou AAN de raios gama retardados, na qual a
medigio ¢ feita apés determinado perfodo de decaimento. Este dGltimo tipo ¢ o mais comum ¢
cm geral 0 termo AAN é empregado para cste tipo de andlise. A AAN de raios gama “prontos™
¢ menos sensivel gue a AAN de raios gama retardados, ¢ tem aplicagio para clementos com
clevinda segiia de chogque para caprura de néubans (B, Cd, Sm ¢ Ga): clemenmos que deciien
muita rapidaente para serem medidas por AAN de néutrons retardadas; elementos que
produzem apenas isdtopos cstdveis ou para clementos com intensidades de decaimento de
riios gama fracas.
ios gama emitidos pelas amosiras sadioabvas

A instramentagio nsidky nie medigio dhe
consiste de un detector semicandutor, cleteonica assovieda € um analisadur oulti-canal. A
maioria dos labortdrios de AAN utiliza detectores de germinio hiperpuro. Este detecior
apera A (emperatura do nitrogénio Kyuida (77 K), ao sc montar o cristal de germinio sobre um
criostado a vicuo, cancctado termicamente por um tubo de cobre, o “dedo frio”. O tipa mais
comum de detector de germinio hiperpuro ¢ o detector coaxial, que ¢ usado para medir raios
gama de cnergias aproximadamente de 60 keV a 3000 keV.

A sensibilidade disponivel por AAN depende dos parimetros de irradiagio. (por
exemplo, fluxa de néutrans, wempos de irradiagio ¢ decaimenta); condigics de medigio
(tempo de medigio ¢ cficiéncia du detector); pardmetros nuclcares dos elementos em estudo
(abundincia isotdpica, scgio de choquc para néutrons, mcia-vidas ¢ abundincia de raios
gama).

Geralmente ¢ possivel medir grande namero de clementos simultancamente na maioria
das amastras ‘secm ncnhum processo quimico. A aplicagio de procedimentos puramente
instrumentais ¢ chamada de andlise por ativagio com néutrons instrumental, AANI.

Usualmente a amostra desconhecida ¢ pesada ¢ irradiada juntamente com um matcrial
de concentragiio conhecida do clemento a ser determinado, o padrio ¢, apds determinado
periodo de tempo, a intensidade ¢ encrgia dos picos de raios gama sio medidos. A comparagio
entre as alividades especfficas induzidas nos padrdes ¢ nas amostras descanhecidas € a base
para a cdlculo da concentraglo do clementa na amostra.

A AANJ ¢ considerada uma técnica ndo destrutiva no sentido de que niio hd tratamenta
quimico da amostra. A intcgridade fisica da amostra pode, no entanto, scr alterada por danos
causadus-picla radiagio ou pela presenga de radioatividade induzida de radioisétapos de meia-
vida longa.

Sc cventualmente forem necessdrias scparagdes quimicas, apds a irradiagdo para
remover interferéncias ou concentrar radiaisStopos de interesse, a técnica € denominada
andlisc por ativagiio com néutrons radioguimica, AANR.

Uma vez que as manipulagics de amostra sio feitas apés a irradiagdo. quaisquer
clementos nos reagentes, frascos de dissolugio, cquipamentos de separagio, clc, nio podem
afctar a quantidade de radionuclideos medida. De fato, muitas vezes adiciona-sc um carrcgador
A amastra, certa quantidade do clemento de interesse ndo irradiado, para evitar o trabalho com
solugdes muito diluidas. Em  geral, as scparagies radiaquimicas sio  realizadas  por
cromatografia de troca i0nica, extragio com  solvente, destilagio, precipitagdo  ou
cletrodeposigio.

A principal vantagem da AAN € a possibilidade de se efctuar a versio instrumental, até
miesnw para andliscs multi-clementares. Neste caso, cfeitos de brancos, contaminagdo, perdas
vu rendimento, preocupagdes constantes para outras téenicas sdo negligencidveis. Além disso,
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¢ possivel wilizar pequemas massas de amostra, em geral S0 a 200 mg. A seasibilidade ¢
frequentemente an nivel de ulira trago (ng/g), o quc pode ser cstendido ¢com a uso de
scparagaes radioquimicas. Ainda assim, nio impede a determinagio de quantidades elevadas
das clementos. Por ser um método bascadn nas propricdades nuclcarcs da amwstra, os
resultadas independem da forma quimica do clementa. Este dltimo aspecto pode ser
considerado uma desvantagem, dependendo di aplicagiio esperada,

A principal desvantagem dia AAN ¢ a neeessidicke de uma fonte de néutrons, cm geral
um yeator nuclear, o que laz que os custos por andlise scjam clevados. Além dissa. outra
desvantagem ¢ que tempis puaito lbngos sio necessdring para se completar @ anthise. Isto
ovapne pongue os Guelinisotapas apeeseniam emissoes de siies pama com mesc vilas ddeeanes
Ouacdo se miede as clementos de mern vida hga, ¢ drio especac gue os tadioisdtopos
de mcia-vida curta decaiam para pde cansarem interferéncias, tamands os limites de detecgao
methores. Finalmente, a téenica usual de AAN niio ¢ aprapriada aa estudo dos clementos Ph,

S.Cd,Si.P,O. HeN.

Quando anto a amostra guanto o padrio sda irradiados sob o mesmo fluxo de
néutrons ¢ medidos cam a mesma cficiéncia de detector, pode-se comparar as atividades
nduzidas na amostra ¢ no padrio, de forma a determinar a concentragio da clemento em
cstudo na amostra, uma vez que a quantidade de radioatividade emitida por vm material &
fungiio do nimcro de dgtomas alvo no materiak:

A = n, (n

Auy n,

onde: Ag ¢ a atividade induzida;
n & o ndmero de dtamps do isétapo ativado no material;
os indices a ¢ p designam respectivamente a amostra de concentraga descanhecida ¢
o padrio. ;

O nimero de atamos pode ser expresso por:

n = amN, )

ande: o ¢ a abundidncia isotépica:

m ¢ a massa do clemento no material;

A ¢ a massa atdbmica do radivisotopo;
A

¢ .

Na é v nimero de Avogadro,

Desta forma, em termos de concentragdes:

C.= A M, G, )
Av M,

onde: M, ¢ M, sia a massa do padrio ¢ da amostra respectivamente, ;



A vantagem de utilizar b métodn comparative € que ndp ¢ necessdrin conhecer com
precisdo ¢ exatiddn s diversos pardmetrns cnvolvidos no processo.

A cxalidio mixima é obtida controlando-sc os diversos efcitos de segunda ordem que
podem introduzir bias nns resultados ¢ estd usvalmenic no inmtervaly de | a 10% do valar
apresentadn. Uma vez que a ativagin ¢ o decaimenta s3a processos cstatfsticos de Poisson. a
precisiv mdxima no ndmero de contagens ¢ limitada por 6N ~I/N" Ist impdc uma
precisdo fimite no intervalo de (,1% devidp a0 ndmern de comagens nurmalmenic obtidas.

2. PARTE EXPERIMENTAL

2.1. Preparagao das amostras e padroes

Para a determinagio da composigio quimica dos MRC de ago pelo método de AANI
comparalivo, alfquolas de cada MRC foram irradiadas juntamentc com padrdces.

A limalha de ago foi pesada em bafanga analitica, em invélucros de palictileno lavados
com LINQO, diluido ¢ dgua destilada, com massa de aproximadamente 51 mg.

Os padroes foram preparados pipetando-se aliquotas de solugdes de concentragio
conhecida (solugacs padrito certificadas vu preparadas a partir de metais ¢ oxidos de clevado
grau de purcza) em tiras de pape! de filtro Whatman n® 40, Apés sccas, as tiras foram dobradas
¢ colocadas em invilucros de polictileno de imodo a manter a mesma genmetria dao involucro
das amostras de MRC.

2.2. Irradiagio

Foram realizadas duas séries de irradiagdo, de acordo com a meia-vida dos
radinisotupos a analisar. A Tabela 2.1 apresenta os radioisatopos que foram utilizados neste
trabalho, bem como as respectivas energias de raios gama ¢ meia-vidas. Para a determinagiio

. . . < e . AR, P . hiJ
de Ni. foi utitizado o radioisitopo “Co. formado na reagiio *Ni (n,p) *Cu [6].

Para o determinagio dos elementos Mn ¢ V., aliquotas dos MRC ¢ padraes desies
clementos foram irradiados por. periodo de 30 s sob fluxo de néwtrons témicos de 10"
néuirens em s na estagio pneunsitica n” 4 do Reator Nuclear IEA-Rin.

Para a determinagio simultinea dos clementos As, Co, Cr, Co, M, Mo, Nic W,oas
aliguotas de MRC foram irradiadas no seator, juntamente com os padries por perindo de 30
min sob fluxa de imadiagio de néutrons térmicos de 10" noem’ st Toram wtilizidas as
aliguntas da irradiagiv curta nesta segunda irrudiagdo.

2.2.1. Irradiagies curtas

Os clementos a serem determinados na irradiagio na estagio pncumiitica n® 4. Mn e V.,
faram medidos imediatamente apés a irradiagda, sendy os padries medidos por S min ¢ as
amostras por 20 min.

———

——

Tabela 2.1 Radivisdtopos utilizads neste wrabatho,

Irradiagdo Energia (kcV) Radioiséiopo Mcia-vida
846,76 “Mn 2,58 h
curla - 30's 181072 *Mn 2,58h
143408 7y 3,75 min
7200 W 239h
longa 30 min 141,22 “Mn (5.9 h
(1* medigio) 559,10 *As 26,32 h
1345,77 *“Cu 12,7 h
320,08 MCr 27,7 dias
longa - 30 min 810,77 *Co 7208 dias
(2° medigio) 1773,24 “Ca 5,3 anas
1332,50 “Co 5.3 anus

2.2.2. trradiagdes longas
Neste caso, dais esquemas de medigio foram seguidos, levando em conta a meia-vida
dos clementos a serem determinadas.

Para a detecgio dos clementos As, Cu, Mo ¢ W, a medigio foi realizada 2 dias apés o
fmal da irradiagdn, Para s clementos Co, Cr ¢ Ni, as amostras ¢ padréics foram medidos apos
decaimento de 1 més. As energias gama induzidas das amostras foram medidas por perindos de
wna hora ¢ a dos padraes por perindo de 30 min.

2.3 Determinagiio dos elementos

Aedigio dus atividades gama indozidas dorante aircadiaciio foi sealizada vsando -se
detectores de germingo hiperpuro:
¢ Detector CANBERRA Modelo GX 2020, acoplado a sistema multicanal ¢ cletrdnica

associada, também da marca CANBERRA.

* Deicctar Eurisys Modelo EGNC 25-190-R ¢ cletrdnica associada da mesma marca.

A concentragio dos clementos foi calculada com o auxflio do pro grama ESPECTRO
para as irradiagdes langas, utilizando-se a cquagao do método comparativo.

Para os clementos de irradiagio curta, utilizou-se o programa PAKI na determinagio
das concentragies. Este programa também leva em conta v decaimento dos radivisislopos
desile aimadiagiio. até o periodo de medigiio das radiagdes gamu induzidas.,
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3 RESULTADOS E DISCUSSAO

A Tabchy 3.1 apresemia os valores de concentragio para os MRC, conforme os
certificidos forecidos pelos produtores destes materiais. Parat os vadores niio apresentados,
wio hi valor centificado disponfvel. Na Tabela 3.2 estdo apresentados os valores de
concentragio obtidos pelo método de AANL neste trabatho, para os MRC. Observa-se que
foram obtidos resuliados mesmo para clementos sem certificagio ou com valores apenas
informativos. Os desvios padrio representam a repetibilidade do processo, isto €, o desvio
“padriio estatistice dos resultados médios obtidos para a populagio de n aliquotas.

Tabela 3.1, Valores certificados para os MRC utilizados neste trabatho*,

MRC r22 1PT 24 NBS 442 NUS 447 BCS 404 BCS 460/1
Cédigo | 2 k] 4 S 6
Elemento Concentragiio (%)
As B B - - 0,003 0,017 £ 0,002
Co - 0.045 0113 - 0,054 -
Cr 16.21 17.84 16,1 23,72 25,75
Cu 0.050 0,039 0.11 0.1y - -
Mn 0.804 1.50 2,88 0.23 0.77 0,698 £ 0,008
Ko - 2,54 0.12 0,059 - -
Ni 0,143 9.93 9.9 13.26 20,70 g0l 004
v - - 0,032 0.03) - 0,029 10,003
w - - (0.08) (0.06) - -

* Entre piréntescs: valores informativos

Tabela 3.2, Concentragiio ( 107" %) dos clementos nas amostras de MRC de aco obtidas no
presente trabalho, pelo método de AANE*.

Material de Referéncia Certlificado

Elemenio 1 2 3 4 H 6
As 3692032 835+031 75610,66 2,599 +0,092 282+ 0.83 16,61 +0,67

Co 20,714 418217 1248239 983+36 532411 1590,
[N ad 1544 20,00 17,64 £0.76 15,34 2094 22.77+094 2508 £ 1,25 16,11 2038
Cu 485227 345131 1022495 ) 198.2740,22 27,65 £092 203+ 2.'5
Mn 767 £ 28 I-367 +28 258487 2209%63 785+17 669+ 11
Mo 7542109 20002100 117,693 487140 8001083 1975145
Ni* 01M L0017 1N20£0,62 9452047 13,44 £ 046 20,25 £0,55 R.6520,63

v 40,7170 478+45 638+28 S23+30 (31,5482 382428

w 0261 £0.036 0651 £ 0058 9,756 S3,R+35 1,011 20,085 2.028£0,023

* villores em poreentagem
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A Tabela 3.3 apresenta o nimero de alfquotas analisadas para cada MRC bem coma, o
desvio padrio relativo, 6, (%), ¢ o erro relativo, E, (%), para os resultados obtidos.

O desvio padrao relativo cstd relacionado 3 imprecisio dos resultados. Obscrva-sc
valores de o, inferiores a 10% para todos 0os MRC, exceto para os clementos Ve W. Este
resultade € coerente com a precisdo csperada para a AANL 6],

Tabcla 3.3. Desvio padrio relativo ¢ erro relativo (%) obtidos no presente trabatho pelo
método dc AANI, para as concentragdcs dos elementos nas amostras dc MRC de

ago*.
Flemento 1 2 3 4 5 3
As n=4 4 4 4 4 4
o, =87 37 8.7 1.5 42 40
E = . . - 6.0 23
Co 8 8 8 6 8 2
51 4.1 ul 1.6 22 09
7.1 4,0 - 1.5 .
Cr 4 4 4 4 < 4 4
19 43 5.7 4,1 5.0 22
48 09 47 4.0 26
Cu 4 2 ki 3 2 ]
55 9.1 9,2 11 9.2 12,2
30 1.5 7.1 44 - -
Mn 4 4 4 4 4 4
16 2,0 a4 29 2.2 1.7
48 89 10.3 40 1.9 42
Mo 4 4 4 4 4 .4
253 19 79 83 10.4 123
. 2.8 2,0 17.4 - -
NI 4 4 4 4 3 4
125 6.1 5.0 34 23 13
6.3 2.7 4.5 1.3 22 0.5
v 4 4 4 4 - 4 4
17.2 9.3 44 58 6.2 1.3
- . 9.4 4.3 - 1247
w k] 3 4 4 4 4
138 15,3 8.0 6,5 84 1.1
- - 129 10.3 - -

* 1 = nimero de resultados obtidos
6, = desvio padrdo relativo .
) '
E, = erro relativo
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Figura 3.2 Valores de 7 obtidos neste trabalho para os clementos certificados do MRC 6.

Os valores obtidos para o E, também ficaram ahaixo de 10% para todos os MRC,
cxeeto para V ¢ W, compravanda a exatidio da AANI no estudo de materinis metidlicos. No
ciso dos clementos Ve W, algumas consideragiies podem ser feitas.

Para o clemento V, a determinagio ¢ realizada na irradiagdo curta ¢ assion, como sua
meia-vida ¢ bem menor que a do Mn (3,75 min ¢ 2,58 h, respectivamente), ndn ¢ possivel
esperar gue cste clemento. gue ¢ bastanic ativado na irradiagio, decaia antes de fazer a
medigiao do V. Com isso, a atividade clevada da amostra faz com gue o processo de deteegdo
seja afetado, diminuindo a precisio ¢ a exatiddo dos resultados. Possivelmente, cste problema
pade ser sanado com irradiagido da amostra por um periodo menor.

Nu casa do W, ainda quc o isétopo alve tenha segio de choque para néutrons térmicos
considerivel (38.7 barn), sua abundancia isotdpica nio € muilo alta (28,6%). Além disso, a
encrgia dos raios gama determinados (72,00 keV) estd numa regido ondc veorrem
mterferéncias devida aa efeito Compton no espectro. diminuindo a exatidia dos resultados.
Estes fatares, somam-sc & pequena concentragio relativa deste clemento, fazendu cam que os
resultados nda tenham sido satisfatérias. E possivel que o cstudo do W com a tilizagio de
outros picos do radivisétopo "W possa-aprimorar csics resullados.

A Figura 3.1 ilustra para alguns clementos os dados apresentados ny Tabela 3.3,
através da concentragio normalizada, na qual a exatidio ¢ medida pelo desvio do valor
unitdrin ¢ 4 precisio pel dispersio do valor. Observa-se que a maioria dos pontos se
encontram dentra do limite estabelecido de 109 para a AANL (09 a 1.1).

A Tigura 3.2 apresenta os valores de 7 para os clementos cortificados no MRC 6. Os
valores de 7 tém sido bastante utilizados pelas apéncias produtoras de materiais de referéncia,
como a Agéncia Internacional de Energia Atdmica, AIEA, para avaliagio do desempenho de
métodos analiticos em exercfeios de intercomparagio, onde {7
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C. ¢ a concentragio obtida para 0 MRC no laboratério de AANI;
C, ¢ a concentragio certificada ou valor de consenso;

o, incertcza na andlisc;

o, tncerteza no valor certificado.

Foi possivel caleular 2 apenas para o MRC 6 visto que cste € o tinico MRC para o qual
consta no certificado a incerteza para os valores de concentragdo dos clementos. Obscrva-se
que os valores estdo dentro do intervalo de £ 3, esperado para a AANE [B], parantindo a
adequagio do método empregado.

4. CONCLUSOES

Os resultados deste trabalba mostram que a téenica de AANT pode ser utilizada com
sucessu tanto na certificagio dos materiais de referéncia praduzidos no IPT, como também na
obtengio de valores para clementos de dificil determinagdo por outras éenicas cm matcriais de
referéneio ji centificados. Por outro lado, considera-se ainda necessdrio o aprimoramento da
téenica para a determinagio dos clementos V¢ W em ago na Supervisio de Radioguintica do
IPEN/CNEN-SP. Conclui-sc quc a AANI ¢ método promissor no cstudo da composigiio
quimica de amostras de ago, bem como de outros metais ¢ materiais de interesse metaldrgico,
sendo tunbém possivel a otimizagiio do método para outros metais ainda ndo determinados.
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ABSTRACT

Instrumental neutron activation analysis, INAA, consists of making radioactive the
isotopes of the element to be determined, by neutron capture, followed by the measurement of
the induced radioactivity of the radioisotopes formed, usually by gamma ray spetrometry. The
greatest advantage of INAA is the possibility of analysis of a great number of elements,
without sample dissolution. Concentration determination is achieved with high sensitivity,
precision and accuracy for most of the elements at trace level as well as for minor and major
constituents, making INAA a promising method in the investigation of the chemical
composition of metallic samples as steel and of metallurgic materials.

The purpose of this work is the determination of As, Co, Cu, Cr, Mn, Mo, Ni, V and W
by INAA in samples of certified reference materials of steel. Precision and accuracy were
inferior to 10% for most elements, showing the viability of using INAA to the analysis of steel
certified reference materials. .

Key words: steel - reference materials - neutron ativation analysis
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