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Ol;D 3.1 DETERMINAGAOC ESPECTROFOTOMETRICA DE IONS SULFATOS EM AMOSTRAS DE AGUAS
Ak Maria Isabel Vallilo( Instituto Adolfo Lutz - S&do Paulo) e Elisabeth
de Oliveira(Instituto de Quimica da Universidade de S&o Paulo)
Um dos elementos mais largamente distribufido na natureza é o enxofre na

forma de sulfato. Varios métodos t8m sido citados na literatura paraa determinacgéo
de sulfato em &guas. O presente trabalho propde um Método simples e com sensibili-
dade adequada para determinagdo espectrofotométfica na regiao do visfivel de {ons
sulfatos em amostras de &gua, baseado na diminuigéo de absorgao de fons ferro (III),
pela complexacdo com fons sulfato. Esta diminuigdo de absorgdo e decorrente da for
.magao dos complexos FeSOZ e Fe(SO4]£ incolores, e mostrou-se serdiretamentepropoz
cional & concentracdo de fons sulfato adicionados na faixa de 0 a 3,0 mg/ml. Utili
zando-se amostras sintéticas de Agua estudou-se a recuperagdo e possiveis interfe-
rentes, a recuperagao foi entre 95-100% e el CDZ-, POS-, ND;, NHZ, CEZ+ e Mg2+na
concentracac de 250 mg/l néoc interferem. Os resultados obtidos para amostras de po
¢o coletadas por técnicos especializados e da rede de abastecimento estao dentro do
limite permitido por lei que & de 0,25 mg/ml. Para amostras de rio 8 mar, nossos va
lores de 0,52 mg/ml e 2,32 mg/ml respectivamente, estdo de acordo comdados apresen

tados na literatura: rios (0,015-1,80 mg/ml) e mar (2,68 mg/ml).

EMPREGD DA ENTALPIA DE DILUICAU NA DETERI"IINACAO DA PORCENTAGEM DE ETA
NOL EM AGUARDENTE DE CANA E ALCOOL coMBUSTIVEL HIDRATADO, ~ Francisco Gurgel de Aze
.vedo, Glfcia Maria GalvAo Damasceno e Maria do Socorro Medeiros Cabral ( Departamento
de Quimica, Universidade Federal do Rio Grande do Norte ).

0 sistema stanol-8gua esté sendo estudado através de medidas de variegéo de sntalpia ds diluil
¢80. Como aplicagdo deste estudo, a porcentagem de etanol em &lcool combustfvel hidratado ou aguar
dente de cana pode ser determinada, As medidas ‘sdo efstuadas empregando=-se um titulador termométri
co geminado, que inclui uma bureta de vazdo constante, dois frascos ds Dewar, dois termistores, =
dois agitadores magnéticos, uma ponte de Wheatstone e um registrador potenciométrico., Em um dos
frascos de Dewar adiciona-se o material a ser analisado, enquanto o outro funciona como  referén=
cia. O experimento consiste em adicionar 2,00 ml da amostra em 50,00 ml de agua, obtendo-se regis
tEo grafico da diferenga de potencial que ocorre devido 3 variacdo de temperatura quando da forma
¢80 da solugBo. Experimentos envolvendo solugBes aquosas de etanol numa grande faixa de concentra-
gOes permitem ajustar equagao que relaciona concentracdc com diferenga de potencial. Assim, o va-
lor de diferenca de potencial obtido num determinado experimento pode ser relacionado com a porcen
tagem (em massa ou em volume) de etanol contida na amostra. Os resultados experimentais envolven=-
do seis amostras, apresentam reprodutibilidade, em termos de estimativa do desvio padrdo, da ordem
de 0,1%. 0O tempo para a obtengao de um sinal de diferenga de potencial (tempo de resposta) & me-
nor que 1 min. CNPg/PADCT.

03-D.2.1 |"“ESTUDO DA DETERMINAGAO DE MOLIBDENIO EM MATERIAIS CEOLOGICOS PELO METODO DE ANALISE
POR ATIVAGAO". Elizabeth Mizue Miura e Mitiko Saiki (Divisao de Radioquimica do Ins

tituto de Pesquisas Energéticas e Nucleares - CNEN/SP) .

As determinagoes de molibdenio fornecem informacoes de grande interesse na geoquimica, na agri
cultura bem como na exploracao de seus minérios. No presente trabalho, estudou-se a determinagao
de Mo pelo método de analise por ativagao visto que esse méstodo nao tem sido utilizado rotineira-
mente na analise desse elemento em materiais geologicos devido ao problema de interferencias.0 es-
tudo foi realizado efetuandg—se irradiacoes com néutrons térmicos e epitérmicos no reator IEA-R1 e
medidndo-se a atividade do Mo no detetor de Ge(Li) ligado a um multianalisador de raios gama de
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4096 canais. Para separar Mo dos ‘elementos interferentes como U, Na, Fe e lantanideos foi utiliza-
da uma coluna de resina anionica. Foram examinadas as condigoes adequadas para esta separacao,ob -
tendo-se para pH = 2,0 em meio cloreto uma recuperacao de (93+3)% de Mo e praticamente todo U pas-
sa para efluente. Na analise de Mo em amostras contendo interferentes 2JFe e lélce obteve-se  uma
precicao_’de 4,82 e um erro relativo de 2,6%. No exame da interferencia de U foi verificado que ' na
irradiagao com n@utrons térmicos, 1 ug de U produz, por fissao, a mesma atividade produzida  por
0,84 ug de Mo. Na irradiacao com neutrons epitérmicos esse valor passa para 0,038 ug de Mo. Con -~
cluiu-gse que é poufvgl determinar Mo na presenca de U pelo método puramente instrumental de ativa
¢ao fazendo-se correcao devida & fissao de U, porém, a possibilidade desta determinagao depende
da relagao entre os teores de Mo e U. Os interferentes na analise de Mo em materiais geologicos fo
‘vam eliminados por meio da ativagao com néutrons epitérmicos e ainda com separacao quimica. O méto
do desenvolvido esta sendo aplicado na andlise de rocha uranifera de Pogos de Caldas-MG. A sensi-
I;izidu:;_go método para determinagao quantitativa de Mo, na auséncia de interferentes & de
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"Anxusn DE IMPUREZAS AO NTVEL DE TRAGOS EM MATRIZES DE NIOBIO METALICO PELO METODO

'DE ANALISE POR ATIVAGAO COM NEUTRONS INSTRUMENTAL". Déborsh Inés Teizeira Favaro |,
Hnlr_i_na Beatriz Agostini Vasconcellos e Claudio Santos (Divisao de Radioquimica - Instituto de Pes
quises Energeticas e Nucleares - Sao Pauloy Instituto de Fisica da UNICAMP).

0 interesse na obtencao de nicbio de alta pureza tem aumentado em consequéncia da necessi-
dade deste material nas tecnologias de viacuo e de altas temperaturas, e do grande potencial no can
‘po da energia atomica. O Brasil possue as maiores reservas mundiais de niobio, sendo ele extrafdo
de pirocloros e purificado em varias etapas até se chegar ao nicbio eletrolitico. Apds a purifica-
¢®, & importante que se disponha de procedimentos adequados para a gnilise das impurezas presen -
tes no niobio metdlico, principalmente impurezas de tantalo e tungsténio. Isso nem sempre e facil,

devido aos baixos teores encontrados, que podem estar abaixo dos limites de detecgao da maioria

- dos mitodos analiticos. Estabeleceu-se, no presente trabalho, um método de analise de impurezas, a

niveis de partes por milhdo, em amostras de nidbio eletrolitico e nao eletrolitico, utilizando- se
o método de andlise por ativagao com neutrons seguido de espectrometria y de alta resolugao. Deter
minam-se os elementos Al, Na, Mn, Cl e In a niveis de ppm e Y ao nivel de porcentagem, nao destru-
tivamente, apos irradiagoes curtas, de 1 a 20 minutos, das amostras sob um fluxo de neutrons téermi
cos de 10’»1 néutrons cm~2s~l no reator IEA-Rl do IPEN-CNEN/SP e medindo-se a atividade de seus reE
pectivos radioisotopos por espe‘ctro¥tria Y, usando ym detetor de Ge(Li), acoplado a um analisador
de 4096 canais. Sob um fluxo de 1012 ngutrons cm 25~ e com um tempo de irradiagao de 8 horas, de-
terminam-se os elementos Ta, Cr e W, a niveis de ppm.

05-D.2.1 | "DETERMINACAO DE MERCORIO E SELENIO EM AMOSTRAS DE ALIMENTOS PELO METODO DE ANALISE
- POR ATIVACAO COM NEUTRONS". Vera Akiko Maihara e Marina Beatriz Agostini Vasconce -
llos (Divisao de Radioquimica do Instituto de Pesquisas Energeticas e Nucleares — Sao Paulo)

O presente trabalho faz parte de um projeto financiado pela Agencia Inteznacional de E -
nergia Atomica (ATEA), dentro de um programa coordenado de pesquisas sobre aplicagoes de t&cnicas
nucleares para a snalise de elementos toxicos em alimentos. Esse programa tem como objetivo obter
dados dos niveis dos elementos potencialmente toxicos presentes nos alimentos mais consumidos _em

diversos palses. Como primeira parte desse trabalho & aplicado o método de analise por_ativacao
com néutrons para determinar as concentragoes dos elementos mercirio e selénio em padroes biologi-
cos (Bovine Liver e Bowen's kale). Como esses elementos estao presentes a niveis extremamente bai-
%08 nesse tipo de matriz, & necessario fazer uso de um processo de separagao radioquimica, devido
as altas atividades de alguns radioisotopos interferentes que se formam a partir dos elementos cons
tituintes da amostra. O procedimento de separagao quimica utilizado & baseado na digestao da amos-
tra irradiada em mistura de HNO,, H,SO, e H,0, 130 vol., em sistema fechado. Apos destilacao dos
brometos de selénio e mercurio, o s&lénio & pfecipitado sob a forma elementar e o mercurio como
sulfeto, a partir da solugao ja isenta de selénio. Obteve-se rendimentos de separacao medios de
97,3%, quando se usou o pico de 279 keV do 2°3Hg e 97,12, usando o pico de 77 keV do 197Hg, Para o
selénio, o rendimento médio foi de 99,5%, medindo o pico de 279 keV do 75Se. Foram realizadas 4 a-
_nalises do padr@o Bovine Liver utilizando esse processo de separagao. As concentracoes de Se obti-
das foram da ordem de (0,60 a 0,77) ug/g, que estao proximos do valor certificado (0,71 ug/g).
(AIEA).

"zs'runo DE UM METODO DE SEPARAGAO RADIOQUIMICA PARA A DETERMINAGCAO DE IRIDIO EM MATE-
RIAL GEOLOGICO". Maria Jose Aguirre Armelin, Marina Beatriz Apostini Vasconcelles , .
Enio Bueno Pereira e Francisco Sircilli Neto. (Instituto de Pesquisas Energeticas e Nucleares—IPEN-
'$ INPE ~ Sao Jose dos Campos). .

A existé@ncia de concentragoes anomalas de elementos do grupo da platina, principalmente i‘?{ -
dio, em certas regioes da Terra, pode contribuir para confirmar a hipotese do impacto de utgroxde
sobre a Terra, que teria como consequencia a extingac em massa, prinsipalmenge dos grandes repteis
 como os dinossauros. Um dos métodos mais adequados para a determinagao de iridio e a anahie por
ativagdo com neutrons, visto que o iridio tem uma alta seccao de choque de ativacao para neutrons
térmicos. Dando continuagao ao trabalho desenvolvido por Sircilli Neto, Pereira e Vasconcellos, es
tudou-se um procedimento de separacao radioquimica para a determinacao de iridio em rochas sedimen
tares porque nessas rochas, os picos correspondentes ao iridio eram mascarados pelos picos dos ou-




