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» Os elementos terras raras (REE) possuem
grande importancia industrial e valor agregado.
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Tém aplicacao em dispositivos de elevada
tecnologia, semicondutores, supercondutores,
entre outros. O lantanio e o0 cério séao
especialmente usados na industria petroquimica
como catalisadores no refino do petroleo.

COQUE DE PETROLEO: é um derivado

obtido no processo de refino do petrdleo e €
usado na fabricacdo de eletrodos para
processos eletrometallirgicos ou processos
Industriais, fabricacao do aco, etc. Para este fim,
é necessario alto grau de pureza.
Consequentemente, torna-se Iimportante o
controle de REE neste tipo de amostra.
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- A maioria das tecnicas analiticas adequadas para
determinacao de REE requer uma etapa préevia
de preparo de amostra.

Determinacao de REE em coque de petroleo, utilizando a
técnica de ICP-OES acoplada a sistemas de nebulizacao com
dessolvatacao.

Extracao assistida por ultrassom

Matriz de experimentos para avaliacao da extracao assistida
por ultrassom

Experimento Tempo, min Temperatura, °C

1 5 25 1

2 45 25 1

3 5 90 1

4 45 90 1

5 5 25 100
6 45 25 100
7 5 90 100
8 13 90 100
9 37 60 50
10 25 60 50
11 25 40 50
12 25 80 50
13 25 40 19
14 25 40 80
15 25 40 50
16 25 40 50
17 25 40 50
18 25 40 50
19 25 40 50
20 25 40 50

Esquema do sistema empregado para determinagao
de cério e lantanio

gas de
nebulizagao ﬁar > %
oy =«

e w8 A ; camara ciclonica ICP -OES
bomba / 5 ] T”
peristaltica -8 nebulizador R (

tubo capilar

| Residuo

F:‘ -ﬁ solugao da
(_J amostra

RESULTADOS

 Desenvolvimento de um método simples e eficiente de preparo 200 °C i 4 i
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CONCLUSOES

Decomposicao assistida

Combustao por via seca

por radiacao micro-ondas

25 °C
2 min

Aprox. 100 mg de amostra
6 mL HNO; 14 M

(forno mufla)

Aprox. 500 mg de amostra
Aprox. 12 h

micro-ondas, a
eficiencia melhorou consideravelmente ao aumentar a
temperatura maxima de aguecimento para 220 °C. Entretanto, o
uso de apenas 100 mg nao permite a quantificacdo dos
elementos e o teor de carbono residual permaneceu elevado.

Utilizando a decomposicao assistida por

O procedimento por via seca garantiu uma decomposicao

eficiente da amostra de coque de petroleo:
- Nao foram observadas diferencas significativas (teste ANOVA) quando
comparadas as massas de 2 e 0,5 g de amostra, sendo a ultima adotada

para o estudo.
- Tambem nao foram observadas diferencas significativas para as
temperaturas entre 800 e 1100°C, optando-se pela menor temperatura.

Como continuidade do projeto, sera investigado o método de
extracao assistida por ultrassom de forma a obter um
procedimento mais rapido e com menor consumo de reagentes.
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