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RESUMO

A determinacdo dos elementos presentes nos grupos
SZn, Hg-Se e As-Sb-Br constitue um problema cldssico
- mmandlise por ativagcdo com néutrons, j& que os radioisdto-
ms formados apresentam fotopicos em energias muito pro-

| ximas no espectro de raios gama.

Faz-se, no presente trabalho, um estudo da possibili-

| dide de determinacdo instrumental & simultdnea desses

dementos por meio da técnica de subtracdo de espectros.
Para esse estudo prepararam-se misturas artificiais dos ele-
mentos interferentes, em proporg¢des variadas.

Estudaram-se também separagOes radioguimicas para

*oselementos mencionados, por meio de tracadores.

SUMMARY

The determination of the elements present in the
youps Sc-Zn, Hg-Se and As-Sb-Br represents a classical pro-
blem in thermal neutron activation analysis, since the ener-
oy values of the gama-ray photopeaks of the radioisotopes
of these elements formed by thermal neutron activation are
very close located in the spectrum.

A study is presented of the possibility of simulta-
neous instrumental determination of these elements by
means of spectrum stripping technique. For this purpose,
atificial mixtures of the interfering elements, in varying
proportions, were prepared.

Radiochemical separations procedure for the above
mentioned elements were also studied by means of tracers.

INTRODUCAO

Um dos problemas mais sérios encontrados em and-
lse por ativagdo multielementar é o das interferéncias.
Dentre essas, deve-se ressaltar a que ocorre quando os raios
gma emitidos por dois ou mais radioisétopos ddo origem
2 fotopicos muito préximos no espectro de raios gama.
Neste trabalho, realizou-se um estudo sobre este tipo
particular de interferéncias, muito freqliente em anélise por
ttivacdo, jd que o espectro de raios gama de muitos radio-
isdtopos apresenta mais de um fotopico e, algumas vezes,

umgrande nimero deles.
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Quando existiam apenas detectores Geiger-Miller, a
andlise por ativagdo multielementar requeria separacdes ra-
dioguimicas para cada elemento. Mais tarde, com a intro-
ducgdo dos detectores de cintilagdo de Nal(T1), tornou-se
possivel, algumas vezes, a realizacdo de analises instrumen-
tais. A técnica de subtracdo de espectros“) foi entdo intro-
duzida para melhorar a andlise por ativagdo instrumental
j& que, por meio desta técnica, o espectro complexo pode
ser reduzido até que o fotopico de interesse esteja livre
de atividades interferentes. .

Entretanto, o maior progresso da andlise por ativagdo
instrumental ocorreu com a introducdo dos detectores de
estado sdlido. Seu poder de resolugdo, muito maior que o
dos detectores de Nal (T1), levou os radioquimicos a acre-
ditarem num dominio da andlise por ativacdo instrumental
e, conseqlUentemente, na possibilidade de deixar completa-

mente de lad'o as separacOes radioquimicas.
Todavia, apesar de o poder de resolucdo dos detec-

tores de Ge(Li) ser muito alto, hd muitos casos de anélises
de vdrios materiais que -ndo podem ser resolvidos inteira-
mente sem que se recorra a separa¢les radioquimicas em
grupos de elementos, ou mesmo de cada elemento isolada-
mente,

As separacdes em grupo ndo sdo suficientes, no caso
de estarem presentes, no grupo, dois ou mais elementos que
déem origem a radioisétopos com fotopicos em energias
muito proximas.

Os elementos dos grupos Sc-Zn, Hg-Se e As-Sb-Br
sdo exemplos tipicos desse problema, ja que, por ativacio
com néutrons, apresentam as seguintes reagdes nycleares:

“Zn(n, v) %2n (T 1/2 = 243,8 dias; Ey = 1115,52 keV)

*Sc(n, v) *Sc (T 1/2 = 83,9 dias; Ey = 889,30 e 1120,50
kev)

O2Hg (n, ) 2°Hg (T 1/2 = 46,6 dias; Ey = 279,17 keV)

™Se(n, 7). "Se (T 1/2 = 120,0 dias; Ey = 135,90; 264,50
279,50 keV)

As(n, y) As (T 1/2 = 1,10 dias; Ey = 559,10: 657,10
keV)

'21Sb (n, v) '2Sb (T 1/2 = 2,70 dias; Ey = 564,08; 692,76
| ; kE\{) \ b



818r(n, v) %2Br (T 1/2 = 1,48 dias; Ey = 554,34; 619,10;
698,36: 776,50; 827,79; 1044,00 keV)

O objetivo deste trabalho é estabelecer qual a precisao
e exatiddo que pode ser esperada dos resultados, quando os
elementos citados estio presentes em misturas de varias
proporcdes e sdo analisados sem separa¢do quimica, aplican-
do a técnica da subtragdo visual de espectros.

Deve-se ter em mente que a desintegracdo radioativa
¢ um fendmeno aleatdrio que obedece a distribuicdo de
Poisson. Por esse motivo, o nimero de contagem Ni, obtido
em cada canal i do multianalisador é afetado de um erro
que corresponde a 4/ Ni . Em cada subtracdo um erro esta-
tistico adicional é introduzido no espectro remanescente.
Conseqlentemente, a técnica de subtragdo de espectros
apresenta uma limitagdo que depende da relagdo entre as
alturas dos fotopicos a serem subtraidos e também de suas
energias.

Levando em conta as limitacdes da andlise por ativa-
¢do instrumental para os elementos estudados neste traba-
lho, aplicaram-se também algumas separagdes radioquimi-
cas. Sc foi separado de Zn por cromatografia de extracao,
usando-se fosfato de tri n-butila (TBP) como agente com-
plexante, tomando como base o fato de ja ter sido mostra-
do‘2.3.4) que a retencdo de Sc, em meio HCI, é quase com-
pleta quando se usa esse agente complexante. Realizou-se
a separacdo de Hg e Se por meio de uma resina aniénica na
forma sulfato, usando-se as condicdes indicadas por Miya-
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mary e Lima'®, As e Sb foram separados de Br por copre |
cipitagio com Fe(OH);, aplicando-se a técnica descrits
por Vasconcellos'®. Em sequida, As foi separado de Sbpor
meio de uma resina anidnica na forma cloreto, conforme |
descrito por Samsah!7! e também aplicado por Miyamau
e Lima® "'

INTERFERENCIAS NO ESPECTRO DE RAIOS GAMA

" a) Grupo do Sc-Zn — A analise de tracos de Znéfe =
ta geralmente por meio da atividade do %5Zn.

O espectro de raios gama do °*Zn apresenta um Unico -
fotopico em 1115,52 keV de baixa intensidade, devido &
caracteristicas nucleares dos is6topos envolvidos na reacdo -
{fi¥)s :
A presenca de Sc na amostra a ser analisada é umas:

rie interferéncia, devido ao fotopico em 11205 keVd

4Gc. E claro que a interferéncia sera mais ou menos sér
dependendo das concentracdes relativas dos nuclideos pre
sentes na amostra. L

~ b) Grupo do HgSe — O radiois6topo mais favordwl -
para a determinacdo de Hg por andlise por ativacdo com
néutrons € o 2°*Hg. Este radioisétopo, como o 657, apre
senta, no seu espectro de raios gama, um Unico fotopico
(Ey = 279,2 keV) que coincide com 0 fotopico de 2795
keV do "Se. A interferéncia do °Se no espectro de rais
gama do 203Hq pode ser vista na Figura |, onde se podeno-
tar que € impossivel discriminar os dois fotopicos.

P 208 00

T
280 Energis (keV)

Figura | — Espectro de uma mistura de WHg e 7Se em
detector de Ge-Li com Resolucdo de 3,0 keV.



ANAIS DA ASSOCIACAO BRASILEIRA DE QUIMICA — Vol, XXXI — 1980 — 1.2

~

¢) Grupo do As-Sb-Br — A determinacdo de A i énci 122
andlise por ativacdo instrumental sofre a inteiferéneciast'asﬁc; 6 As ép:/ilsr;ztaer:fae'l‘:eigﬁlraadl? S SRR R o e
de antoménio como de bromo, jé que o fotopico principal .
do ™As (Ey = 559,1 keV) é muito préximo do !22Sb
Ey=564,1 keV) e do ®Br (Ey = 554,3 keV). O espectro PARTE EXPERIMENTAL
de raios gama do "®As apresente também um fotopico em
657,1 keV, de baixa intensidade, ndo podendo, portanto,
serusado para determinacdo de tracos de As. :
Como o radioisdtopo "®As tem meia vida mais curta
que o “Br e o '**Sb, o espectro de raios gama de uma 1 — Analisador de 400 is T
amf)stralirrad'iada deve ser registrado o mais rdpido possivel acoplado a um detector de Na(;a(n;;s) MC PRy
e}pos a irradiacdo, para se obter a maior relacdo entre as cm. PP R Y
areas’ fios f‘otop‘icos; Esta é uma condicédo desfavorével para . 2 — Analisador de 4096 canais Nucl i
?anallselpor ativacdo instrumental, jd que, freqlientemente, plado a um detector de Ge(Li) S;TEUCC eafVChICBQO, i
¢ necessdrio esperar o decaimento da matriz ou dos radio- 8001 — 0424. A resolucio do si,stema foi ngdglilévm;:z'o
! raa

I — Andlise por Ativagdo Instrumental

Aparelhagem:

sotopos de meia vida curta formados. . linha de 1332 keV do ®Co.
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Figura Il — Espectros de misturas de 1225 ¢ "SAs em detec-

tor de Ge-Li (Resolucdo: 3,0 keV)

N

bos. Paralelamente, preparou-se um tubo de contagem cort
tendo apenas o elemento interferente, para ser usado na

subtragdo do espectro.

Preparagdo das Solucdes de Tracadores e das Misturas de
Radioisdtopos

0s elementos ou seus oxidos, apos um periodo de
inadiacio de 8 horas em um fluxo de néutrons térmicos _ .
102 ncm™2 S”', foram dissolvidos com reagentes ade.  Técnica de Subtracdo de Espectros
quados. As solucdes foram entdo diluidas com dgua desio-
nizada. Os tracadores de Hg e Se foram preparados por irra-
diacio de solugdes de HgNO; e H,Se03; com ampolas de
“quartzo.
As misturas foram preparadas diretamente nos tubos
de contagem. Uma quantidade fixa de tracador do elemento
a ser analisado foi adicionada a vérios tubos, sendo um
deles usado como padrdo. Adicionaram-se, entdo, quantida-
des crescentes do radioisotopo interferente nos outros tu- equacdo:

A subtracdo de espectros foi realizada registrando-se o
espectro complexo no analisador multicanal e, em seguida,
subtraindo-se visualmente o espectro interferenté no osci-
loscopio. A subtracdo foi feita tomando como referéncia o
desaparecimento de um segundo fotopico do espectro de
raios gama do radioisétopo interferente. A érea do fotopico
de interesse no espectro final foi comparada com a area do
fotopico correspondente do espectro padrdo. Por meio da
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c s
m=mpa5 Emzlm—;E—LXIOO
onde:mp = quantidade do elemento M no padrdo onde [ é o valor real de m.
Cp = taxa de contagem do radioisétopo M* em mp
C = taxa de contagem de M* na mistura, apds a a) Aplicagdo da técnica a misturas de **Sc e ®Zn-
subtracdo do interferente Para verificar a extensdo dos erros que podem ser esperad
¢é possivel encontrar a quantidade m do elemento M na mis- na determinacdo de Zn, quando a amostra irradiada contén

tura.

O valor médio m, o desvio padrdo s.e o erro percen-
tual médio Em foram calculados por meio de n determina-

¢Oes de m

O erro percentual médio € definido pela seguinte re-

lacdo:

Sc, manteve-se fixa a atividade do %57Zn e adicionarams
quantidades crescentes de *6Sc. O fotopico de 8893 ke!
do *®Sc foi usado como referéncia para a subtracfo visul
: Os resultados obtidas encontram-se na Tabela |.

Como o fotopico de 889,3 keV do *°Sc 'situase
patamar Compton do espectro do %Zn, a interferéncia &

TABELA |
Andlise de Zn, por meio da Atividade do ® Zn, apés Subtragio do Espectro do **Sc.

DETECTOR DE Nal(T1) DETECTOR DE Ge-Lj

Sc Adicionado Zn Adicionado g

(ug) (ng) Zn encontrado Erro Médio Zn encontrado Erro Médio

(ug) (%) (ug) (%)
0,13 46,2 48,0 + 1,00" 1,0 405 + 6,00 12,3
0,32 46,2 477 £ 0,6 0,6 38,4 + 6,9 169
0,64 46,2 46,1 + 2,4 2,4 406 + 6,9 12,1
0,96 46,2 46,2 + 3,9 39 36,0 + 3,6 22,1
1,28 46,2 45,2 £ 5,2 h,2 30,1 £ 6,56 349

(*)  Medias e desvios-padrdo para cinco determinagdes.

Zn na determinacdo do Sc parecia também ser possivel. Fi-
zeram-se experiéncias adicionando-se atividades crescentes

. : 65
cada neste caso, pois o espectro de raios gama do ~Zni
apresenta um segundo fotopico para ser usado como (¢

do %Zn a uma atividade fixa de **Sc, para confirmar essa
suposicdo. A técnica de subtrago de espectros ndo foi apli-

Interferéncia do Patamar Compton do *Zn no fotopico de 889,3 keV do 46g¢ — (Detector: Nal(T 1))

réncia. Os resultados destas séries de experiéncias enc
tram-se nas Tabelas 11 e l11.

TABELA I

Zn Adicionado Sc Adicionado Sc Encontrado Erro Médio
(ug) (ug) (1g) (%)
46,2 0,13 0,12 7
115,5 0,13 0,13 0,0
231,0 0,13 0,15 15,4
462,0 0,13 0,16 231

Interferéncia do Patamar Compton do $5Zn no fotopico de 889,3 keV do *Sc — (Detector: Ge(Li))

TABELA 1l

Zn Adicionado Sc Adicionado Sc Encontrado Erro Médio
(mg) (ug) (ug) (%)
0,235 0,64 0,66 3,1
0,462 0,64 0,63 1,6
1,165 0,64 0,63 1,6
2,310 ‘0,64 0,62 3.1




b) Aplicagdo da técnica a misturas de °*Hg e "°Se —
Amterferenc:a de Se na determinacdo de Hg foi estudada
aumentando se a atividade do "°Se e mantendo-se fixa a
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atividade do 2*®*Hg. O fotopico de referéncia usado para a
subtracdo do espectro do ">Se foi o de 135,9 keV. Os resul-
tados obtidos estdo nas Tabelas IV e V.

TABELA IV
Anélise de Hg, por meio da Atividade do *°Hg, ap6s Subtragio do Espectro do "°Se — (Detector: Nal(T 1))
Se Adicionado * Mg Adicionado Hg Encontrado Erro Médio

(ug) {ug) (ug) (%)
5,0 1,0 1,01 + 0,02(*) 1,0

10,0 1,0 1,04 + 0,02 4,0

200 1,0 0,89 = 0,01 11,0

30,0 1,0 0,88 + 0,04 12,0

50,0 1,0 0,82 + 0,08 18,0

100,0 1,0 0,69 = 0,07 31,0

() Meédias e desvios-padrio para cinco determinacgoes.

TABELA V
k Anélise de Hg por meio da Atividade do 2°>Hg, apés Subtracdo do Espectro do °Se — (Detector: Ge(L.i))
Se Adicionado Hg Adicionado Hg Encontrado Erro Médio

(ug) (ug) {ug) (%)

42,5 16,0 16,5(*) 3.1

85,0 16,0 15,0 6,2

170,0 16,0 15,0 6,2

260,0 16,0 13,6 15,6

340,0 16,0 12,8 20,0

430,0 16,0 12,1 24 4

 ¢) Aplicagdo da técnica a misturas de °As e '*Sbh —
Ainterferéncia simultanea do ®Br e '??Sb no espectro do
"As nfo foi estudada pois uma dupla subtragdo iria condu-
it a erros maiores que os que seriam cometidos em apenas
umasubtracdo.

O uso de um detector de Nal(T1) para o estudo do
i As-Sb ndo foi possivel pois os fotopicos de referéncia
6751 keV do "°As e 692,8 keV do ?2Sb) se superpdem

(#)  Meédias e desvios-padrdo para cinco determinacoes.

totalmente no espectro de raios gama. A subtracdo do es-
pectro do '*2Sb de um espectro mais complexo também
nao foi possfvel, mesmo usando-se um detector de Ge(Li),
porque o fotopico de referéncia que seria usado para a sub-
tracio do '#2Sb tem uma intensidade muito baixa. O proce-
dimento inverso, isto é, a subtracdo do espectro do "¢ As foi,
portanto, adotada. A Tabela V| mostra os resultados obti-
dos.

TABELA VI

Analise de Sb, por meio da Atividade do !??Sh, ap6s Subtragio do Espectro do "°As — (Detector: Ge(Li))

25,37 L A0

As Adicionado Sb Adicionado R Sb Encontrado Erro Médio
(ng) (ug) As : Sb (ug) (%)
2,96 3,90 . 1:1 3,67 + 0,15 5,9
8,30 3,30 3:1 3,27 £ 0,18 0,9

29,64 5,61 b1 5,21 £+ 0,65 7.1
7,41 0,85 9:1 0,98 + 0,19 15,3
111 2.1144£.0,26 214

(#)  Médias e desvios-padrdo para cinco determinacgdes.
{#+) Relaco entre as dreas dos fotopicos de "°As e 122Sb,



d) Aplicagdo da técnica a misturas de 5*Br e "As —

O mesmo estudo foi aplicado a misturas de 32Br e As. O
fotopico de 679,1 keV do ¥Br foi usado como referéncia
para a subtragdo da atividade do 3?Br. Os resultados obtidos
encontram-se nas Tabelas Vil e VIII.
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Il — Andlise por Ativagdo com Separacdo Quimica

‘Aparelhagem: Analisador monaocanal Chicago, mod
8775 acoplado a um detector de Nal(T1) tipo pocod
50x4,4cm.

TABELA VII

Anilise de As por meio da Atividade do ®As, apés

Subtragio do Espectro do **Br — (Detector: Nal(T1))

Br Adicionado As Adicionado Ri**) As Encontrado Erro Médio
(ug) (ug) Br : As (ma) (%)
26,80 1,43 1l 1,43 +0,03!) 0,0
35,94 0,78 3l ‘0,70 +0,02 10,3
40,26 0,45 51 0,35 0,06 - 22.2
10,45 0,069 9:1 0,066 £ 0,010 4.4
15,20 0,034 25 :1 0,031 £0,016 8,2

()

Médias e desvios-padrdos para cinco determinacdes.

(*%) Relagdo entre o fotopico de 554 keV do ¥2Br e o fotopico de 559 keV do ®As.

TABELA VI |
Anilise de As, por meio da Atividade do ®As, apés Subtragio do Espectro do **Br — (Detector: Ge(Li))

Br Adicionado As Adicionado R As Encontrado Erro Médio
{ug) (kg) Br : As (ug) (%)
22,3 0,68 i 0,58 +0,02(*) 14,7
55,9 0,38 b:1 0,36 *+0,00 53
12,4 0,049 911 0,047 £ 0,011 41

2021 0,57 12 :1 0,60 +0,23 53
99,5 0,17 20 :1 0,14 0,04 17,7

(%)

Médias e desvios-padrao para cinco determmacoes

(#%) Relacdo entre o fotopico de 554 keV do %?Br e o fotopico de 559 keV do ™As.

Reagentes: Além dos reagentes quimicos usuais, usa-
ram-se tambérm os seguintes:

Kielselguhr silanizado Merck — grdos de 0,2 a 0,3 mm
Tributilfosfato (TBP)

Resina Anidnica Amberlite CG-400 — tipo | — 100- .

-200 mesh
Resina Anidnica Bio-Rad Ag® X-8 100 a 200 mesh

Todos os reagentes usados neste trabalho foram de
grau analitico e usou-se dgua desionizada em todas as sepa-’
racGes quimicas.

Procedimento: Para evitar interferéncias entre os ra-
dioisétopos estudados neste trabalho, os experimentos fo-
ram realizados com um Unico radioisétopo de cada vez,
para 3 determinagdo dos rendimentos das separagdes.

a) Separagdo de Sc e Zn — Aplicou-se a técnica de
cromatografia- de extragfo na separagfo de Sc e Zn. Utili
zou-se kieselguhr impregnado com TBP (relagdo 1 : 1) como

. fase estaciondria e HCl 8N como fase modvel. As condigbes

experimentais foram idénticas as aplicadas por Vasconcellos

e L:ma““ para andlise por ativacdo de minerais. Os resulta-
dos referentes aos rendimentos obtidos na separacdo de Sc
e Zn encontram-se na Tabela IX.

b) Separagdo de Se e Hg — A separacdo de Se e Hg foi
realizada por meio de uma resina aniénica na forma sulfato.
As condi¢Ses aplicadas foram semelhantes as jé utilizadas
por Miyamaru e Lima'®) para analise de particulas de aero-
sois. O mercurio foiretido na resina e o Se foi praticamente
todo recuperado no efluente. O merclrio pode ser eluido
da coluna com uma solucdo 0,1N de HCI. Os resultados
‘encontram-se-na Tabela X.
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TABELA IX

Comportamento de Sc e Zn em Kieselguhr Impregnado com TBP

Sc . Zn
EXPERIMENTO - -
RETENCAO (%) EFLUENTE (%) RETENCAO (%) EFLUENTE (%)
1 91,0 0.8 05 99,5
2 94,7 1,0 1,6 1011
3 92,9 3,7 1,4 100,8
4 92,6 0,1 1,0 98,9
5 93,4 0,6 1,0 98,4
Média e Desvio-Padrdo 929 + 1,3 1,2 +14 1,1+ 04 99,7 + 1,2
TABELA X

Comportamento de Se e Hg em uma Resina Anidnica na forma sulfato

Hg Se
EXPERIMENTO
RETENCAO (%) EFLUENTE (%) RETENCAO (%) EFLUENTE (%)
1 101,1 0,5 1,0 102,3
2 100,8 0,0 1.1 101,8
3 1014 0,3 1,6 101,3
4 98,5 0,9 1,0 98,9
5 99,8 1,2 0,9 97,6
6 101,56 0,0 - -
Média e Desvio-Padr&o 1006 £ 1,1 0,5 * 05 1A% 0.3 100,2 £ 1,9

¢/ Separagdo de bromo de arsénio e antimdnio — A por meio de precipitagcdo com AgBr. A Tabela X| mostra o
wparacdo de bromo de arsénio e antiménio foi realizada comportamento de Br, As e Sb, ainda que os’experimentos
por meio da técnica de coprecipitacdo de As e Sb com tenham sido realizados em separado.

_ FelOH)4. Adicionaram-se apenas carregadores de Br e Fe '
(10 mg de cada) antes da precipitacdo de Fe(OH); com d) Separacdo de arsénio e antimdnio — A separacdo
NH4OH. Br foi quantitativamente recuperado do filtrado de arsénio e antiménio foi obtida por meio de um trocador

TABELA Xl
Coprecipitagio de As, Sb e Br com Fe(OH),

As Sb - Br

EXPERIMENTO

Coprecip. (%) | Filtrado (%) | Coprecip. (%) | Filtrado (%) | Coprecip. (%) | Filtrado (%)

1 97.5 1,9 102,8 1,0 0,1 101,3
2 96,3 2,3 98,8 3.2 0,2 1011
3 98,8 1,4 96,3 2,0 0.1 99,7
4 102,0 1,4 104,9 0,6 0,2 101,56
5 94,6 2,7 102,6 0,0 0.1 100,8

_Média e Desvio-Padrdo 97,8+ 2,8 19+0,6 101,1+£35 . 14£13 0,140,005 100907
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anidnico (Bio-Rad Ag 2 X 8) na forma cloreto. As condi-
¢Bes foram as mesmas descritas por Miyamaru e Lima's), 0
rendimento da retencdo de Sb pela resina foi calculado por
meio da atividade do '??Sb presente no trocador e no

TABELA XlI

Comportamento de As e Sb em Resina Anionica na forma Cloreto
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efluente. O mesmo procedimento foi realizado para ve
ficar o comportamento de As por meio da atividade do.
76 as. Os resultados para a separacdo de As e Sb estdo na Ta
‘bela XII.

As

Sb

EXPERIMENTO

RETENGAO (%)

EFLUENTE (%)

RETENCAO (%) EFLUENTE (%)

1 1A 98,4 96,9 0,6

2 1,7 100,1 98,8 0.3

3 1.6 99,2 97,7 0,7

4 34 100,3 98,6 0.9

5 1.9 101,0 (%) ()
Média e Desvio-Padrdo 19 £ 07 99,8 + 0,8 98,0 + 0,9 06 * 03

(#*) Experimento perdido.

DISCUSSOES E CONCLUSOES

O estudo realizado neste trabalho permite fazer uma
estimativa das possibilidades da técnica de subtracdo de
espectros em andlise por ativagdo instrumental.

Escandio e Zinco — Os resultados (Tabela |) mostram
que é possivel analisar o Zn pela atividade do 67n, apds a
subtracdo do espectro do *®Sc. Observa-se também uma me-
thor exatiddo e precisfo dos resultados, quando se usa um
detector de Nal(T1), provavelmente por sua ‘eficiéncia ser
bem maior que a do detector de Ge(Li).

Por outro lado, o patamar Compton do espectro do
657n tem um efeito mais significativo nos resultados obti-
dos com um detector de Nal(T1) do que naqueles obtidos
com um detector de Ge(Li). (Tabelas Il e 111).

O método proposto para a separagdo quimica de Sc
e Zn é rapido e simples e apresenta boa reprodutibilidade
nos resultados (Tabela 1X).

Selénio e Merctrio — Para Se e Hg, (Tabela IV e V),
o erro médio percentual aumenta com a relagdo entre as
. quantidades de Se e Hg na amostra. Aqui também o detec-

tor de Nal({T1) apresenta um melhor desempenho que o

detector de Ge(Li).

0 método de separacdo quimica usado para Se e Hg
¢ simples e apresenta os resultados esperados (Tabela X).

Arsénio, Antimdnio e Bromo — Para o par "®As-'**Sb,
o problema se torna mais dificil. N&o é possivel usar um de-
tector de Nal(T1) e mesmo cam um detector de Ge(Li)
s¥o necessérios vdrios resultados paralelos para se obter um
valor médio representativo do valor real (Tabela VI).

Para misturas de 32Br e "®As, o erro médio percentual
apresenta valores aleatérios (Tabela VII); ndo ha uma rela-
¢80 ldgica entre o aumento do erro médio percentual e o
aumento da relacdo entre as atividades de **Br e ™As. Os
resultados obtidos com um detector de Gel(Li) apresentam
a mesma irregularidade (Tabela VI1). Pode-se concluir que

a andlise instrumental de As em presenca de Br ou Sb poi .
conduzir a erros inadmissiveis.

Pode-se concluir também que, além dos erros estati
ticos decorrentes da subtracdo de espectros, existem ta

" bém erros devidos & subjetividade da operagfo visual.

A separacdo de As e Sb do Br, por coprecipitag
com Fe(OH); é praticamente completa (Tabela Xl) e
técnica pode ser usada principalmente em analises do ni
de tracos.

A retencdo de Sb, como um cloro complexo emre
na anidnica, permite uma boa descontaminacdo de As |(
bela X11) e o método ¢é répido.

Deve-se ressaltar ‘que o estudo desenvolvido nest
trabalho limitou-se a uma certa faixa de relacdo de ativide
des. E provavel que, mesmo para o **Sc e ®Zn, os erros#
jam maiores se for aumentada a relagdo entre as atividads '
do **Sc e & 2zn.

Deve-se reconhecer, porém, que detectores com maior
resolucio poderdo ampliar o campo de aplica¢do das andl
ses instrumentais. Sempre existirdo problemas de interfe
réncias espectrais, como por exemplo o caso do 7SSeeg,_'
2034 que ndo poderfo ser resolvidos com o aumento
poder de resolucdo do detector. .
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