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28-D.2.1 DETERMINAGAO DA COMPOSICAO ISOTOPICA DE BORO PELA TECNICA DE ESPECTROMETRIA DE MASSA
TERMOIONICA. Mauricio H.Kakazu, Jorge Eduardo de S.Sarkis e Isabel M.da Silva (Ins-
tituto de Pesquisas Energeticas e Nucleares IPEN/CNEN-SP). 5

0 elemento boro é de grande importancia na tecnologia nuclear. O isGtopo boro 10 possui abundan
cia natural de cerca de 20% e devido a sua alta seccio de choque de absorcao de néutrons ( 3837 =
Barns) & amplamente utilizado na fabricacao de barras de controle em reatores nucleares assim como
na fabricacdo de detetores de néutrons. A analise isotdpica de boro tem como uma das dificuldades a
obtencio de forma quimica adequada para preparo de filme fino e homogéneo quando da deposicao em fi
lamento para espectrometria de massa. Neste trabalho € apresentado um estudo da determinacdo da com
posicao isotdpica de boro em amostras de diferentes procedéncias quimica. Assim sendo, analisou-se
amostras de boro natural sob a forma de carbeto de boro, acido borico e padrao isotépico CEA (Fran-
ca) de boro elementar enriquecido a 907 em boro 10. As amostras foram preparadas de forma a conver-
té-las em tetraborato:de sédio, forma quimica mais adequada para analise por espectrometria de mas-
ga. As analises isotopicas foram realizadas em espectrometro de massa termoionico VARIAN-MAT THS de
focalizacdo simples e setor magnético de 90°, utilizando-se sistema detetor tipo copo de Faraday, me
dindo-se a espécie idnica (NaB02)*. O fator de correcdo para o efeito de fracionamento isotopico foi
obtido medindo-se a razdo isotopica boro 10/boro 11 no padrdo isotépico ORNL (EUA), enriquecido a
967 em boro 10 e pela anilise de boro natural em acido borico p.a. MERCK, cuja composicao isotopica
considerada foi o valor usualmente encontrado na literatura internacional. Os resultados encontrados
indicam uma precigdo de 0,5 a 1,0%. A exatidao obtida foi de 2Z.

UTILIZAGKO DAS FASES MGOVEIS DIACETONA-ALCOOL: ACIDO CLORDRICO 1505
6,0 e 12,0M), (80:20) NA IDENTIFICAGAO DE MINERAIS. Manocel Lima de Menezes* e
Joaquim Theodoro de Souza Campos (Departamento de Quimica Analitica_do Instituto
de Quimica de Araraquara - UNESP).

A dimetilcetona e o acido cloridrico, que s3o a cetona e o acido mais
utilizados na separacdo cromatografica de cations inorganicos, produzem diacetona-
4lcool, 6xido de mesetilo e forona como produtos principais da reagdo de condensa-
g3o alddolica de Bayer. : :

Assim, é interessante examinar o comportamento de misturas de diacetona-
41cool e 4cido cloridrico de diferentes concentragoes como fase movel. ,

Para isto determinaram-se 288 valores de R_ correspondentes aos 24 cations
inorganicos mais comuns usando como fase estacionaria papel Whatman n? 1 (técnicas
ascendente e descendente) e camada delgada de celulose Avicel de 250 u (técnica as-
cendente) e usando as fases moveis especificadas acima.

: Estabeleceram-se as 72 curvas de R_ versus concentragao de dcido clori-
drico (espectros cromatograficos) que permitem determinar a influéncia da concen-
tragao de acido sobre o valor do R_. Também sé construiram as 9 curvas de R
versus numero atomico do cation propostas por WAQUIF e BAYBURDI que sio muito Uteis
para estabelecer as separagoes de cations que se podem'obter utilizando os sistemas
de fases méveis e estacionarias consideradas.

Aplicam-se estes resultados na an4dlise qualitativa de 12 minerais brasi-
leiros, identificando-se costumeiramente aluminio e ferro além dos cations espera-
dos a partir da composigdo quimica do mineral.

*Bolsista de POos-Graduagao da CAPES.

SINTESE, CARACTERIZAGKO E APLICAGXO DE REAGENTES ORGANICOS DERIVADOS
DO ACIDO TIOGLICOLICO E DA CISTEINA NA DETERMINAQAO UV-ESPECTROFOTOME ~

TRICA DE METAIS. Ayrton Figueiredo Martins, Edisson Anzolin Filho, Clarice Borges

Pinheiro e José Adriano Kielling (Departamento de Quimica da Universidade Federal

‘de Santa Maria).

Com base na reagdo simples entre compostos carbonilicos e mercaptodcidos obte-
ve-se alquil-mercaptocompostos geminados que demonstram capacidade de complexagao
para um grande nimero de metais (entre outros, Pd, Hg, Cd, Cu, Ag e Bi)s Muitos
destes complexos metdlicos, em solugdo, apresentam elevada absortividade molar no
UV (a ~2000-10000 1l.cm~l.mol-1l), podendo ser utilizados em andlise espectrofotomé-
trica. Oito diferentes compostos carbonilicos foram utilizados na preparagdo de
mercaptocompostos derivados do dcido tioglicdlico e da cisteina, respectivamente
(metanal, acetamida, furfural, ciclohexanona, ciclopentanona, difenilcarbazida,

benzofenona, benzaldeido) . As condigdes de reagdo foram otimizadas para cada sin-
tese, em particular, e os produtos foram purificados e caracterizados por IR, RNM"
de lu e wv. Além do cdlculo dos respectivos rendimentos (15-80%), determinou-se

o PF (87-222°C), melhor solvente (&gua,etanol) e a estabilidade em solugdo (24-72
). Os complexos do ligante ciclohexanona/dcido tioglicdlico com Pd & Hg foram
escolhidos para a determinagdo do méximo em série isomolar (Método de Job), reve-
lando uma relagdo molar 1:1 na faixa de pH 5,0-9,0. N3o foi detectada variagdo
significativa de absortividade molar na faixa de pH entre 4,0-9,5. Na série de
ligantes constatou-se a agdo de efeitos estéricos sobre a posigdo do Amax e sobre
a absortividade molar dos complexos. Por Titulacgdio Espectrofotométrica com auxi-
lio do ligante ciclohexanona/adcido tioglicélico encontrou-se teor de Pd em catali-’
sador Pd/carvio ativo compardvel ao obtido por Complexometria (9,5% Pd). (CNPqg) .



