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ABSTRACT

An X-ray fluorescence method for the deter
mination of rare earth elements in pure solutions is des
cribed. The thin film sample preparation technique, by drop
ping the solution on filter paper as supporting material,
has been utilized.

The best conditions for X-ray spectrometer
operation have been stablished. The analytical lines and in
ternal standard have been selected, defining measurement
conditions for each rare earth elements.

With the settled parameters, the rare
earth elements in pure solutions were determined. The con
centration range during the runs was from 0,05 to 5gRE/L,
depending on the element. The standard deviation was less
than 107 and the accuracy was between 0,2 to 10%Z as a func
tion of the concentration.

The main interfering lines of others lan
thanides were studied for each element, and the method was

also applied to fission products represented by the rare

earth elements.
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DETERMINACAO DOS ELEMENTOS DAS TERRAS RARAS POR ESPECTROME-
TRIA DE FLUORESCENCIA DE RAIOS-X

I. INTRODUGAO

As primeiras aplicacdes dos elementos das
terras raras (TR) foram na confecgao de esmaltes coloridos,
na coloracao e pigmentos de vidros, na producio de ligas pi
roforicas, no aumento do poder luminoso de chamas etc. O
conhecimento crescente das suas propriedades quimicas, mag
néticas, 6pticas e nucleares permitiram aplicacles mais es-
pecificas, que vdo desde a preparacio de ligas especiais,
fabricacao de imias permanentes, pigmentos foéforescentes pa
ra televisdo-a cores, ao "laser" e & indistria espacial e a
tomica.

A importancia dos elementos das terras ra
ras na industria nuclear se deve tanto ao emprego na obten-
cdo de ligas de alta resisténcia, como também i sua pPresen-
¢a em muitos minerais de uranio e t6rio.0 controle desses e
lementos nos combustiveis nucleares é de grande importancia,
visto que alguns deles apresentam elevada seccao de cho
que de captura para neutrons térmicos 11, constituindo impu
rezas prejudiciaig ao bom desempenho do combustivel.

Ainda, dada suas propriedades de bons ab
sorvedores de néutrons, o samario, o eurdpio, o gadolinio e
o disprésio tem aplicagbes nos reatores como materiais ade
quados para uso em barras de controle. O érbio, o disprésio
e 0 europio atuam como envenenadores nas reacbes em cadeia,
além de serem utilizados como material de blindagens. Algu-
mas das terras raras aparecem diretamente ou indiretamente
como produtos de fissdo e contribuem para o aumento do ni
vel de radiacdo do combustivel irradiado.

Todos esses fatos tornam cada vez mais im
portante o controle analitico dos elementos das terras ra
ras nos programas de energia nuclear.

Conhecem-se muitos métodos de determinacao
de terras raras, porém,; todos se referem a um namero limita

do desses elementos. Dentre as varias tecnicas utilizadas
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como a espectrofotometrial3, a espectrometria de massalz, a
analise por ativagéoa, a espectrometria de absorcgao atomi
ca , a espectrofluorimetria5 e a espectrografia de emissao
6ptica&, a espectrometria de fluorescéncia de raiveRs des-
taca-se pela sua comprovada rapidez, precisao e facilidade
de preparacdo de amostras. Apresenta certas vantagens em T,
lagdo a espectrografia de emissao optica por apresentar es
pectros mais simples e regulares, porém, aplica-se as . con
L centracoes mais elevadas.

Neste trabalho apresenta-se um estudo para
a determinacdao dos elementos das terras raras por espectro-
metria de fluoresceéncia de raios-X, utilizando a técnica de
preparacao de amostra em camada delgada usando papel de fil
tro como material de suporte. Estudou-se, também, a viabili
dade de aplicagdo a analise individual na presenca dos de
mais lantanideos em amostras diversas e a analise em solu
coes ativas, especialmente das terras raras que aparecem co
mo produtos de fissdo em solucgdes provenientes do tratamen-

to quimico do combustivel irradiado.

II. PARTE EXPERIMENTAL

IT.1. Equipamento e condicgées opera

cionais.

Utilizou-se um espectrometro de raios-

X sequencial, modelo SRS-1, automatico, marca Siemens, Ale-

manha Ocidental. O espectrometro é equipado com tubo de rai
0s-X com anticatodo de tungsténio AG-W-61, cristal analisa
dor de LiF(100), detector de cintilagac de Nal ativado com
talio e analisador de pulsos monocanal.

Realizaram-se as medidas com rotacao
de amostra{lOrpm), em atmosfera de ar ou de hélio. Os expe-

rimentos preliminares indicaram que a melhor condigao de ex

citacdo das linhas analiticas para a determinacao das TR &
de 45 kV e 60 mA.

II.2. Reagentes
- solucgGes estoque padrao de nitratos

de terras raras e de itrio, preparadas a partir da dissolu-
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cdo dos respectivos 6xidos com acido nitrico diluido e leva-

das ao volume desejado com agua destilada.

. Oxidos de terras raras e de itrio de pureza espectrografi-
ca, de procedencia da Johnson Mathey Chem. Ltd., Inglater-
ra.

. Oxidos de terras raras preparadas e purificadas dos demais
elementos das terras raras no laboratorio analitico do De
partamento de Engenharia Quimica do Instituto de Pesquisas
Energéticas e Nucleares da Comissdo Nacional de Energia Nu
clear (IPEN-CNEN/SP).

Todos os demais reagentes foram de grau

.
analitico.

II1.3. Preparacao da amostra.

Prepararam-se as amostras pela técnica
da camada delgada usando papel de filtro como suporte e um
padrdo interno, seguindo o seguinte procedimento desenvolvi-
do por YAMAURA14: inicialmente, faz-se uma diluigao da solu-
c¢do-analise com a solugao do padrao intermno utilizando uma
relacdao volumétrica conhecida. Deposita-se uma aliquota de
50uL no papel de filtro fixo no adesivo de poliéster, o qual
esta adaptado ao porta-amostra para 1iquido. A amostra assim
preparada é colocada no porta-amostra de carvao e, em eegui
da, levada ao espectrometro para analise por fluorescencia

de raios-X.

I1.4. Selecao das linhas analiticas e de

padrao interno.

Dada a complexidade de linhas apresenta-
da pelo espectro da mistura de terras raras (Figura 1) difi-
cultando a escolha da linha analitica livre de interferénci-
as, selecionaram-se como linhas analiticas para os elementos
Nd, Sm,Eu, Gd, Tb,Dy, Ho, Er e Lu, as duas linhas mais inten
sas, Loyl e LB1, visto que nem sempre a linha mais intensa é
a que apresenta menos interferentes. Para os elementos Ce,
Yb e Tm, selecionou-se uma unica linha analitica, CeLB),
YbLa: e TmLo; , devido as interferencias do tubo de raios-X
e suas impurezas nas linhas CeLai:, YbLB; e TmLBR; . Para ele-
mentos La e Pr, escolheram-se as linhas Laloi e PrLBi1- .por
serem as unicas livres de interferencias, quer seja dos ele-

.66.



mentos das terras raras, quer seja do tubo e suas impurezéé.
Na Tabela I tem-s¢ as linhas analiticas com seus respectivos
angulos de Bragg.

Dada a dificuldade de utilizacao de
um unico padrao interno para todos os elementos, sepafaram—
se as terras raras em dois grupos, baseando-se nas possiveis
interferencias, de maneira que cada grupo contenha os ele-
mentos de maior interferéncia entre si e selecionou-se, como
padrao interno para os elementos de cada grupo, um elemento
pertencente ao outro grupo. Para os elementos Ce, Pr, Gd,
Tb, Dy, Er, Yb e Lu selecionourse o Eu e, para os elementos

La, Nd, Sm, Eu, Ho e Tm, escolheu-se o Dy como padrao inter-

no.

I1.5. Correcao da radiacdo de fundo e
determinacdao da intensidade 1i-

quida.

Fez-se a correcdo da radiacao de fun-
do para o calculo da relacgio de intensidades liquida(intensi
dade da linha analitica/intensidade da linha do padrio inter
no), baseando-se na medida da intensidade do angulo 20 adja-
cente e pela constante de proporcionalidade existente entre

a radiacdo de fundo da linha analitica e a do angulo 20 adja

2
cente ’7.

III. RESULTADOS E DISCUSSAO

Deu-se maior enfase ao estudo das ter
ras raras em solucles de concentracgdes baixas, pois € nesse
intervalo que se encontram as maiores dificuldades em anali-
ses quimicas, especialmente, quando se tem uma mistura des-
ses elementos, ou na determinagao de impurezas de uma terra
em outra.

Por essa razao, meste trabalho, fi-
xou-se em 5 gTR/L o limite supefior e desenvolveu-se um estu
do mais detalhado para concentracdes mais baixas, a fim de
se obter a sensibilidade maxima com uma precisio satisfato-

ria para cada um dos elementos das terras raras.
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III.1. Estudo da concentracao do pa

drao interno.

Dos padrces internos selecionados pa-
ra cada elemento de TR (item II.4), o Dy apresenta linhas
caracteristicas, de intensidades baixas, proximas as linhas
analiticas NdLB;, SmLa;, EuLo;, EuLBf;, HoLa;, HoLBie TmLoj.
Da mesma forma, Eu apresenta linhas caracteristicas proximas
as linhas analiticas CeLB:i, DyLa;, ErLa;, ErLB;, YbLa; e
Lula;. Apesar dessas linhas serem de intensidades baixas, de
pendendo da concentracao do padrao interno podem apresentar
interferéncias nas linhas analiticas. Estudou-se, portanto,
a influéncia da concentragao do padrao interno nas linhas a
naliticas desses elementos.

Para esses estudos, prepararam-se solu
coes de concentracoes variadas de cada um dos elementos das
TR, bem como variou-se a concentragao da solucao do padrao
interno. Nesses experimentos, usou-se sempre a relacao de di
luigcao entre o elemento e o padrdo interno de 4:1 v/v.

Pelos dados da Tabela II nota-se que o
Dy nao interfere nas linhas analiticas dos elementos Nd, Sm,
Eu, Ho e Tm até a concentracdo estudada. Os mesmos : resulta
dos observa-se para o Eu em relacao aos elementos Ce, Dy,
Er, Yb e Lu, segundo os dados da Tabela III.

Dentro do intervalo de concentracao es
tudado, definiu-se a concentracao do padrao interno para ca
da uma das TR, de tal forma a se ter uma relacao de intensi-
dades liquida (IEL/IPI)'que nao se afastasse muito da unida-

de, a fim de se obter maior precisao de medida. (Tabela IV).

ITI.2. Analise dos elementos das ter

ras raras.

Definidos todos os parametros, determi
naram-se a precisao e o limite inferior de analise, bem como
verificou-se a linearidade entre a relacgao dé intensidades
liquida (IEL/IPI) e a concentracao do elemento. Realizaram-
se estudos no intervato de concent:acio de 0,05 a 5 gTR/L.

As curvas de reprodutibilidade mostra-

ram que a precisao de medidas diminui com a concentracao.
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Dessa forma, estabeleceu-se como limite inferior de analise
aquela concentracdao que proporcionasse um desvio padrao re-

lativo (0%Z) menor que 10%. Nas Figuras 2 e 3 tem-se as cur

vas dos estudos de reprodutibilidade para os elementos Ga e
Tb, respectivamente. Observou-se os mesmos resultados para
os demais elementos das TR.

Os limites de deteccao para cada ete~
mento foram calculados segundo a definicdo de BIRKS3, para
um tempo de contagem de 40 segundos.

Na Tabela V tem-se o limite inferior

de analise e o limite de detecgcio para cada elemento das TR.
IIT1.2.1. Curvas de calibracio.

Estabelecido o limite inferior de ana
lise e conhecida a precisao de medidas, tracaram-se as cur
vas de calibracdo para determinacdo dos elementos das TR(rE
tacdo de intensidades liquida, IEL/IPI’ em funcao da concen
tracdo do elemento). Para tanto, utilizaram-se as equacdes
das retas ohtidas segundo a regressiao linear pelo método
dos minimos quadradosl. Observou-se uma relacao linear en
tre a relacdo de intensidades liquida e a concentracio do e
lemento, tanto para as linhas Loi quanto para as linhas /
LBi1, no intervalo de concentragao considerado para cada um

dos elementos das terras raras.

Nas Figuras 4 e 5 tém-se as curvas de

calibracao para os elementos Pr e Lu, respectivamente. To
dos os demais elementos apresentaram curvas de calibracao

semelhantes.

II1.3. Exatidao e eficiéncia do méto-
do.

Avaliaram-se a exatidio e a eficién
cia do método analisando-se, pelo método proposto, solucles
de nitratos de terras raras preparadas pela dissolucao de
oxidos de pureza espectrografica. Avaliou-se a eficiéncia
do método em funcgio do erro total (€. total %Z), aplicando-se

o teste de aceitabilidadeg.
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Pelos resultados apresentados na Tabe
la VI, verifica-se que a exatiddo do método variou de 0,2 a
10%Z, dependendo do elemento e sua concentracao. O erro to
tal foi menor que 25%, podendo entdao considerar que o méto-
do é eficiente para analise dos elementos das terras raras,
em solucées puras, no intervalo de concentracao estudado.
0 mesmo estudo ndo foi realizado para o lutécio por ndo se

dispor de padroes espectrograficos.

ITII.4. Analise individual dos elemen-
tos das terras raras na presen

ca dos demais lantanideos.

Para esse estudo, verificaram-se, ini
cialmente, os elementos das terras raras que apresentam ra
diagcoes caracteristicas na mesma posicdo angular ou préxima
(com diferenca de = 0,50) da linha analitica considerada.
Na Tabela VII apresentam-se as linhas analiticas de cada e-
lemento das TR com as possiveis linhas interferentes. Base-
ando-se nesses dados, realizaram-se os estudos utilizando-
se misturas bindrias contendo uma quantidade fixa do elemen
to-analise e quantidades crescentes de um elemento interfe-
rente.

Os resultados encontram-se na Tabela
VIII, onde se observa a relagao de concentracdo, elemento-
interferente/elemento-analise, que permite determinacdes

com precisao de ate 10%.

III.5. Aplicacao do metodo a analise
dos produtos de fissac repre
sentados por elementos das ter

ras raras.

Verificou-se a possibilidade de apli-
cacdo do método & andlise de produtos de fissio representa-
dos por elementos das terras raras, em solugoes provenien
tes do tratamento quimico do combustivel irradiado. Para
tanto, fixou-se um combustivel de um reator tipo PWR com
uma taxa de queima de 30.000 mWd/t a um fluxo de

3,61x1013 2

n/cm .s e um perfodo de desativacao . de 2 anos. Na
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Tabela IX tem-se a composigao média dos produtos de fissao

representados por terras raras, obtidas pelo programa ORI

GEMlO.

Neste trabalho, considerou-se a compo
sicao média das terras raras no efluente radioativo resul
tante do 19 ciclo de separacao de uranio por processo PU
REX, partindo-se de uma solucdo 1 M em uranio e 3 M em aci-
do nitrico (Tabela X).

Pelos dados da Tabela X observa-se
que apenas Ce, Pr, Nd e Sm encontram-se em quantidades supe
riores aos limites inferiores de analise fixados neste tra
balho. Realizaram-se, para cada um desses elementos, deter-
minacoes na presenca de outros produtos de fissdo (Y, Ru,
Zr, Sr, Mo, Cs e Ba), bem como na presenca de uranio. Para
isso, prepararam-se solugdes sintéticas inativas contendo
uma das TR (Ce, Pr, Nd, Sm) e quantidades variadas dos pro-
dutos de fissao e de uranio.

Pelos dados da Tabela XI verifica-se
que os produtos de fissao nao interferem na determinacdo de
Ce, Pr, Nd e Sm, até a quantidade correspondente ao dobro
da de cada uma dessas terras.

Pelos dados da Tabela XII verifica-se
que o uranio também ndo interfere na determinacdo desses e
lementos, pelo menos até a quantidade correspondente a dez

vezes a de terras raras.
IV. CONCLUSZXO

Os estudos realizados mostraram que,
conhecendo-se os principais interferentes, o método podera
ser aplicado as analises dos elementos das TR em amostras
diversas, com um erro relativo variando de 0,2 a 107 e des
vio padrao relativo menor que 10%, especialmente, ao contro-
le dos processos de separacao das terras raras onde dificil
mente sao encontradas amostras contendo '‘a mistura de todos
os elementos. E evidente que, para obtencdo de dados mais
completos, sera mnecessaria a continuacao dos estudos, aumen
tando-se gradativamente o numero de interferentes, até a ob
tencao da mistura de todos os elementos.

Os trabalhos deverao prosseguir, com
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solugoes simuladas contendo a mistura de todos os produtos
de fissdo, para se ter resultados mais concretos da viabili-

dade de aplicacao do método em solucgbes ativas.

TABELA I = Valores dos angulos de Bragg (28) das linhas ana
liticas dos clcmentos das terras raras
[eristal analisador: LiF(100))

dngulo de Bragg (26%)

elemento linka

analitica pico Bg*

La La, 82,95 81,95 - 83,95
Ce L8y 71,60 72,50
Pr L8, 68,26 69,30
Nd La, 72,13 73,00
L3, 65,10 64,4¢
Sm La, 66,20 65,00
L8, 59,51 60,51
B La, 63,57 64,50
Ls, 56,97 56,40
Gd La, 61,09 62,09
L8, 54,59 52,85
Tb La, 58,77 59,77
L8, 52,38 50,90
Dy La, 56,59 55,50
L8, 50,29 51,00
Ho Lo, 54,54 55,50
L8, 48,30 47,85
Er La; 52,63 53,50
Lg, 46,44 47,44
™ La; 50,80 49,75
Yb Loy 49,06 50,50
Lu Lay 47,43 48,20
L8, 41,42 42,50

*Bg e« nadiagdo de fundo
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TABELA, II - Influéncia da concentracao do padrdo interno
(Dy) nas linhas analiticas dos elementos do
Grupo I.
(Relagao de diluigdo EL/PI = 4:1 v/v)

elemento concentracGo do Iy i
- = padrdo interno e =3 o&'
linha concentracoo (/) {contogens /40 3). 10 (%)
onolitica (g/L) N
NdLD, 0,20 o 1,08
0,50 0,97
. 0,94
3,49 1,10 7,37
00 2.38
L 0,80 10,21
1,98 10,50
3,49 9,53 8,41
3,80 U 19,33
0,50 18,78
1,53 18,23
3,49 18,79 2,39
Sl oty 0,10 0 0,89
0,21 0,94
0,50 0,96
102 0,85 8,46
2,59 0 20,74
0,21 21,96
0,50 20,18
12 21,21 3,58
4,99 o 41,61
0,21 41,60
0,50 42,76
[INE 41,66 1,3
Eole, 0,19 0 2,54
0,50 2,38
1,94 2,20
3,4 2,41 3,98
2,55 (J 27,16
0,50 27,76
1,94 26,99
3,49 26,72 1,62
4,92 £8,45
0,50 59,92
1,94 57,69
3,49 88,87 1,58
% 1,83 o 22,59
i ’ 0,%0 20,92
2,91 21,20
4,57 20,70 3,98
1,96 o 28,28
0,50 2¢,
2,9 27,40
4,57 27,38 2,03
8,10 74,01
0,50 12,78
2,91 71,87
4,57 71,62 1,4
Holu, (XK} o 6,35
8,06 61l
8,32 6,37
10,08 612 2,27
3,08 o 107,64
$,06 105,72
8,32 167,57
10,08 109,98 1,46
8,09 3 168,29
8,06 166
8,32 169,68
0, 166,87 0,80
Mol gy 0,49 4,76
1,96 457
4.5 4,26
32 4,64 4,68
3,60 76,39
1,96 73,45
4,8 78,51
: 8,32 74,86 1,65
8,09 [ 125,61
1,94 126,06
4,51 125,54
8,32 126,45 0,34
Tol«, o) o 8,73
4,5 5,89
0,32 8,99
10,08 8,94 1,9
1,80 () s¢,82
4,81 85,03
832 88,75
10,00 87,89 1,7
9,44 [ 186,71
4,81 186,39
832 184,69




TABELA III - Infludéncia da concentragao do padrio interno
(1) nas linhas analiticas dos elementos do
Grupo II.
(Relagao de diluigdo EL/PI = 4:1 v/v)

lement & .
) o conogeg:o:'o; do IeL g 5 e
> g
linha concentrogbo B ( }L) = (contagens /405). 10 (%)
onolitica (g/L) 9
Coly, 0,24 o 0,48
o, 0,81
0,10 0,86
R 0,49 6,00
2,00 ° 4,07
0,0t 3,97
0,10 4l
1,02 4,28 3,18
6,00 o 10,48
0,0t 10,42
0,10 10,94
1,02 10,66 2,20
Dyl 0,50 [ 14,61
1,78 13,91
18,02 14,09
20,03 13,56 32
2,91 o 93,50
1,78 91,92
15,02 94,38
20,03 89,90 2,13
5,08 o 189,73
1,78 194,95
15,02 186,38
20,03 192,31 1,92
ErLy 0,20 o 7,93
5,00 7,86
1,75 7,84
13,02 8,08 1,37
2,73 4 109,56
8,00 108,47
0,7s 109,82
15,02 108,34 0,69
5,56 o 222,06
5,10 222,12
1,78 221,77
15,02 227,69 1,28
ErLg, 0,20 o 4,54
5,10 4,62
1n,78 4,30
18,02 4,71 3,87
2,20 0 $5,98
8,10 $6,66
1,78 $3,81
15,02 54,85 2,27
5,50 3 137,25
8,10 138,02
1,78 136,37
15,02 136,79 0,51
YL oy 0,48 [ 3,03
1,78 3,28
15,02 3,28
20,03 3,36 4,43
1,02 [ 39,21
1,78 37,79
15,02 37,76
£0,03 40,47 3,38
6,03 o 247,99
1,8 230,89
15,02 250,90
20,03 248,48 062
Leta, 0,18 o 6,33
1,7 6,42
15,02 6,41
20,03 6,78 2,07
2,49 3 101,13
1,re 103,08
18,02 100,03
20,03 99,88 1,49
8,40 o 233,39
", 227,44
13,02 229,79

20,03 227,53 1,22




TABELA 1V - Concentragdes dos padrdes internos utilizadas para

determinagcdo dos elementos das TR

linha padrao interno
elemento =
analitica linha concentragao

caracteristica (g/L)

La La, DyL8, 0,01
Ce L8, Eul 8, 0,01
Pr L8, EuL 8, 1,53
nNd Lay DyLa, 0,25
LB, DyLa, 1,00

Sm Loy DyLEg, 0,‘25
LB, DyL 8 3,50

Eu Lay DyL 8, . 1,94
L8, DyL 8, 2,91

(€] L3, EuL 8, 8,57
L8, " EuL8, 11,74

T Lo, EuL8, 12,00
L8; FuLB, 11,74

Dy Lay Fula, 20,01
Ly EulLa; 12,00

Ho Loy DyL8,; 9,70
L8, DyL§, 5,82

Er La; EuLo, 11,74
L8 EuL8, 11,74

Tr Loy DyLa, 8,32
- ¥Yb 1a, EuLB; 15,01
Lu Ly, EuL8; 20,01
L8 EuLa; 11,74
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TABELA V =~ Limite inferior de anidlise e limite de detecgio

para cada um dos elementos das terras raras

limite inferior de anilise

elemento linha LD
anallitica  concentragio massa (ug)

(g/L) {ug)
La Lay 0,15 6,00 1,32
Ce Lg, 0,20 8,00 2,20
Pr Lg, 0,13 5,20 1,39
Nd La, 0,20 8,00 1,20
Lg, 0,15 6,00 1,12
Sa La, 0,10 4,00 0,78
Le, 0,10 4,00 0,59
B Le, 0,10 4,60 0,60
LS, 0,15 6,00 0,59
Gd *La, 0,10 4,00 0,44
L, 0,15 6,00 0,41
™ La, 0,05 2,00 0,40
Lg, 0,20 4,00 0,42
Dy Lo, 0,07 2,80 0,29
Le,; 0,12 4,80 9,78
Bo La, 0,15 6,00 0,38
Ls, 0,15 6,00 0,99
Er La; 0,10 4,00 0,32
L, 0,20 8,00 1,44
Ta La, 0,15 6,00. 0,52
b La, 0,20 2,00 0,64
Lu La, 0,10 1,00 0,49
Lg, 0,20 8,00 1,45
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TABELA VI - Estudo da exatidio e eficiéncia do método en solugdes
puras de nitrato de TR

concentrogGo de TR

elemento lin'hg to/L) £ o E1otal
analitica volor voior (%) (%)
nominal encontrado
Lo (8 2,46 2,46 - 0,04 3,25
0,50 0,49 4 2,00 0,08 22,00
0,23 0,23 + 8,00 0,01 16,00
Ce Le, 5,00 4,99 + 0,20 0,17 7,00
1,00 1,00 - 0,06 12,00
0,20 0,20 - 0,01 10,00
Py L, 3,48 3,48 - 0,22 12,64
0,99 0,97 + 2,02 0,04 10,10
0,25 0,27 - 8,00 0,02 24,00
Nd Ly 3,50 3,44 + 0,71 0,20 13,14
1,00 0,99 + 1,00 0,05 i1,00
0,20 0,20 - 0,01 10,00
L, 3,50 3,49 + 0,28 0,08 4,86
1,00 1,01 - - 1,00 0,02 5,00
0,20 0,20 - 0,02 20,00
Sm Legy 3,46 3,49 - 0,87 0,06 4,33
1,04 1,06 - 1,92 0,05 11,54
0,20 0,20 - 0,02 20,00
Lg, 3,46 3,37 + 2,60 0,05 5,49
1,04 1,01 + 2,88 0,03 8,65
0,20 0,19 + 5,00 0,01 15,00
Ev L, 3,57 3,60 - 0,84 0,15 9,24
0,51 0,48 + 5,88 0,04 21,57
0,24 0,22 + 8,33 0,01 16,67
Le, 3,57 3,59 - 0,56 0,02 1,68
1,53 1,49 + 2,61 0,01 3,92
0,24 - 0,24 - o,01t 8,33
Gd L 3,48. 3,51 - 0,86 0,08 5,46
+ 4,04 0,09 22,22
- 7,69 0,01 23,08
% ey + 0,86 0,14 8,91
- 2,68 0,06 10,74
+ 4,00 0,02 12,00
™ L + 0,29 0,02 1,44
+ 1,01 0,02 5,05
410,00 0,004 18,00
L, - 1,61 0,03 4,03
- 0,01 13,33
0,01 20,00
Oy () ~ 0,57 0,02 1,71
- 1,00 0,01 3,00
% 0,01 20,00
Le,; - 0,57 0,06 4,00
= 0,02 4,00
- 0,002 1,60
Ho Ly - 1,06 0,06 4,25
- 0,03 6,00
+ 8,26 0,01 15,79
Loy -1,33 0,01 1,86
- 4,00 0,09 22,00
- 0,02 16,00
€r Le; +1,88 0,05 4,57
+ 2,00 0,01 4,00
- 5,00 0,01 15,00
Le, - 2,18 0,06 5,45
+ 8,00 0,01t 10,00
+10,00 0,01 20,00
Tm Le, ~ 0,07 4,62
- 0,04 7,92
0,0t e,33
Yo La, + 0,88 0,03 2,65
' Q,50 L0801, ~ 2,00 0,03 14,00
0,28 0,23 ' " 48,00 - 0,01 16,00




TABELA VII - Linhas analiticas dos elementos das terras raras

e possiveis linhas interferentes

elemento 1inha 26° linhas
analitica interferentes de terras raras
La La) 82,95 -
Ce LB 71,60 NdLa,
Pr LB, 68,26 -
Nd La, 72,13 CeLg,
LB, 65,10 DyL&
Sm La,; 66,20 CelB, PrLB,
LB, 59,51 Thla;  ErLg
Eu La) 63,57 PrLg, NdL8; LaLy;
LBI 56,97 Dyla;
Gd La, 61,09 NdLB, CeLy, LaLly, 3
’
LB, 54,59 Hola;  LuLf
Tb La, 58,77 Sy, 3 Prly;  Cely,,; Tnlt
LB, 52,38 Erla;
Dy La, 56,59 Eulg; 3 Yol
L8, 50,29  Tmla, Suly,
Ho La, 54,54 GALg;  LuLt
L8, 48,30 Yoy Buly;  Srlyy, s
Er La, 52,63  TH, Ndly,,;
L8, 46,44  Iula; HOL8, Gdly; Buly,
Tm La, 50,80 DyL8, GALB, Thi8; Sily,
Yb La, 49,06 HoL, ThLg, Dyl8y Buly; Sily, s
Lu La, 47,44 ErL8, DyLe, HoLB,
Lg, 41,42 YhLB, HoLy; DyL72'3
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TABELA VIIT -

Estudo dos principais interferentes na determina

¢3o de cada elemento das terras raras

linha *|interferente] / [TR]
elemento v
analitica
E ndo hi interferéncia passa a interferir
Ia Ia, =32
(]
ce 18, = na’= 0,80
Pr 18, - =
M 1oy Ce = 9,38 -
°
18, - Dy= -
sn Loy Ce= 7,00 P = 6,07 -
18, Tb= 2,60 B =211 -
°
B Lay N = 4,39 Pl'.- 0,69
18y - Dy =~
°
@ 1a, <M =4,5 ce’= 1,14
L8, Iu = 4,40 = 0,07
o,
Tb 1sy Pr=6,34 Ce=10,06 T™a= 5,35 &.- 1,30
18, - Ec = 0,40
= -
oy 1 =575 . .
L8, - = 0,28 = 0,60
@ a
B Lay - Gd'= 0,07 mu'=1,20
18, Yb=512 m =59 s=4,25 -
™= 0,92
-
B Loy N = 5,09 . k 2 .
18, - =02 Gid=1,58 M=~ Iu=0,02
. ’ . .
™ La, & =4,52 Tbe4,23 Dy=- Sa=0,78
0a ®
v 1ay Bb=4,20 Tb=4,14 xm =420 Dy=0,45 Bu=~
s
71 lay B = 4,01 Ho = 4,29 Dy = 0,90
L8y Yb=4,62 H =4,29 Dy=8,10 -
.

o interfere na Linha analitica
& interfere ma Linhe do padrdo interns
& interfere no angulo 20 adjacente (coarecdo da nadiagdo de §undo)

® concentragdo em g/L
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lo de 0,13 a 4,97 g/L.

CONCENTRAGAO DE LUTECIO (g/L)

FIGURA 5 - Curva de calibragao pa
ra a determinagao de lu
tecio ro intervalo de
0,10 a 5,48 g/L.
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