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INTRODUCAO

Determinacao dos REE por ICP-OES

Poténcia aplicada a bobina de inducéo (W) 1300

» Os elementos terras raras (REE) possuem Vaz&o do argonio (I/min) 15 (plasma)
- A ATA - 0,75 (nebulizacao)
grande importancia industrial e valor agregado. 0.2 (auxiliar)
m) Tém aplicacdo em dispositivos de elevada Vazdo da amostra (I/min): 0.7
: : Vista de observacao do plasma Axial
tecnologia, semicondutores, supercondutores, _ _ ——
Nebulizador/camera de nebulizagao APEX® / ciclonica

entre outros. O Jlantanio e 0 cério sao _ _ _

_ , ; _ o Linhas espectrais monitoradas (nm) La 398.852
especialmente usados na industria petroguimica Ce 413.764
como catalisadores no refino do petroleo e

producao de derivados de petroleo.
RESULTADOS

wr2xaom -

COQUE DE PETROLEO: é um derivado | - ] -
usado em diversas areas, como na fabricagio de ~ °  Micro-ondas media pressao

eletrodos para processos eletrometallurgicos ou I |
processos industriais. Para este fim, é A decomposicdo
nao foi eficiente.

A necessario alto grau de pureza.
R Conseqguentemente, torna-se Importante o o Micro-ondas alta presséo >
A controle de REE neste tipo de amostra.
S » A maioria das tecnicas analiticas adequadas para ol
determinacao de lantanideos requer uma etapa 27,2% 22,3% 8,8%
previa de preparo de amostra. Y
4,00 e Amostra* La (ug/qg)
350 | O | [ 1 I L mCe
OBJETIVOS = 2 082+010 0,18+0,02
g. 3,00 -
2 2,50 - 3 0,25 + 0,15 < 0,06
+ Determinacdo de REE em coque de petr6leo, utilizando a  £200 . .., . o . - . > 27+ 001 008
. . . ~ E i : - : 5 i : ’ i ’ < ’
tecnica de ICP-OES acoplada a sistemas de nebulizacao com z
~ < 1,00 -
dessolvatacao. i ) ) ) ) I ) 5 < 0,005 < 0,06
Bl 1 0.58 0,59 0.57 0.60 0,56 0,56
, 0,00 6 0,16 + 0,01 < 0,06
 Desenvolvimento de métodos de preparo de amostra para 800e2  800e0.5 800e05 900e0.5 1000e0.5 1100 0.5
Temperatura (°C) e massa de amostra (g) 7 < 0,005 < 0,06

posterior determinacao de REE por ICP-OES.
* Referente a 2 g a 800°C

 Comparacao dos metodos

« Verificacao da exatidao dos metodos propostos.

Avaliacao da exatidao:

lIIIIIIIIIIIIIIIIIIIIIIII' oo T .
PARTE EXPERIMENTAL
Decomposicéo por via 3,66 £ 0,61 £ Consumo de HNO (m) ! °

- A ~ seca/lICP OES 0,01 0,01 Avi
v Micro-ondas média pressao e oan. | ooomamEdeamostia | 2000 | a7
poténcia: 1300 W MAWD/ICP OES i~ . v -
! ' Tempo total do preparo da
DAP30 (PTFA) Speedwave 4, Berghof : ) 580 165
| T—» .. , 2 min | Interlaboratorial amostra (min)

T 145 °C, 15 min Decomposicdo por via 3,77 % 0,63 + Teor de carbono residual (%) 0,1 22.3

: - secallCP-MS 0,10 0,03

_ S min NAA 352+ 0,60 + Etapa adicional necessaria filtracao diluicdo
. 0,30 0,40
170 °C, 10 min

100 : o - ~
6 mlTi?\J?)TOS ° > — 'ffa | 2 min | CONCL USO ES

220 °C, 30 min

« O procedimento por via seca garantiu uma decomposicao

_ _ eficiente da amostra de coque de petroleo
v' Micro-ondas alta pressao > Ndo foram observadas diferencas significativas

Multiwave PRO, Anton Paar poténcia: 1400 W para as temperaturas entre 800 e 1100°C,
optando-se pela menor temperatura.

> Foi feito estudo para massas de 0,5 a 2 g, nao

S min havendo diferenca significativa (teste ANOVA),

' optou-se pela menor massa.

> Foi necesséaria uma etapa de filtracado anterior a
determinacao no equipamento de ICP-OES.

Suporte quartzo 4
250-500 mg amoster

Papeis de filtro
40 + 40 ul NH4NO3 1
6 ml HNO3 2.33-7 M\ L)

« A decomposicao assistida por radiacao micro-ondas de alta
pressao se mostrou um metodo adequado utlizando 375 g de
amostra de coque de petroleo, com 6 mL de HNO,; . Foram
encontradas concentracoes de La e Ce concordantes com as
encontradas por via seca.

v" Via seca - | « A decomposicdo por micro-ondas de média pressdo nao foi
forno mufla, Quimis 210 mi _ o :
min eficiente mesmo na temperatura de 200°C, visto que a massa de
cadinho Pt = I — - 800 - 1000°C, 120 minJ 100 mg de amostra nao permitiu a quantificacao dos elementos, e
il - 0 teor de carbono residual permaneceu elevado.

~

; ——
500 - 2000 mg )
ramostra %
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