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RESUMO

Procedimentos de dissolugdo de agos/ligas contendo boro foram
estudados para verificar a possibilidade de perda durante a preparagdo das
amostras para a determinagdo de boro por absor¢do atomica. Foram
comparados dois procedimentos de preparagdo de amostras: digestdo acida
em chapa de aquecimento com controle de temperatura ¢ disgestdo acida
em forno de microondas fechado. Os resultados mostraram que comparada
com a dissolugdo classica (digestdo em chapa de aquecimento), a digestdo
em forno de microondas produz resultados compativeis, porém com um
tempo de reagdo bem menor. A determinagdo de boro por espectrometria
de absor¢do atomica com chama ndo apresenta problemas para amostras
que contenham teores de boro na faixa de 1% ou maiores. Podemos
concluir que a digestdo com forno de microondas para analise de boro em
amostras de ligas e agos borados é uma alternativa viavel para economia

de tempo na preparagio de amostras.
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INTRODUCAO

A preparagdo de amostra € responsavel pela exatiddo e precisdo de
uma analise. A abertura da amostra é uma das partes mais importantes
num procedimento analitico, uma vez que a maioria das técnicas analiticas
quantitativas exige que a amostra esteja no estado liquido'. Entretanto, os
dois métodos de digestdo mais comuns, digestdo a seco (calcinagdo) e
digestdo por via umida geralmente s3o demorados € podem ser fontes de
contaminagdo da amostra.

Nos ultimos anos, surgiu um método alternativo de abertura de
amostras que utiliza o forno de microondas para eliminar os problemas da
digestdo convencional para uma grande variedade de amostras’.

Meétodos convencionais de dissolugdo de agos para a determinagio
de Boro, utilizam misturas de H,SO4s/H;PO, sob refluxo® ou outras
misturas’.

Para eliminar o uso de refluxo e evitar a perda de boro por
voiatilizac5067, utilizou-se neste trabalho, a digestdo acida (HCI/HNO;) em
chapa de aquecimento com controle de temperatura.

Como esse procedimento mostrou-se muito demorado, foi estudada
também a disgestdo acida em forno de microondas fechado como método

alternativo para a dissolug¢do de amostras de ag¢o borado.
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A determi¢do de boro foi feita por espectrometria de absorg¢do

atomica com chama.

PARTE EXPERIMENTAL
Instrumentacio

A digestdo em forno de microondas foi feita num Sistema de
Preparagio de Amostras por Microndas modelo MDS-2000 da CEM
Corporation com maximo de poténcia nominal de 630 W. A dissolugdo
das amostras foi feita em frascos de Teflon PTA, sendo um deles equipado
dom sistema de controle de pressdo atomatico.

O boro foi determinado utilizando o espectrofotometro de absorgdo
atomica Perkin Elmer modelo 5000, com chama de oxido
nitroso/acetileno. a absorbancia foi medida em 249,8 nm com uma banda
espectral de 0,7 nm. A concentragido do boro foi obtida interpolando-se a
absorbancia lida na curva analitica do boro (A x Conc.)

Reagentes

Solugdo padrio de boro Merck 1 mg/mL.

Acidos nitrico, cloridrico e fluoridrico Merck grau p.a.

Todas as diluigdes foram feitas com agua Milli-Q. Para a digestdo

em chapa de aquecimento utilizou-se bequer de teflon.

Preparacido da amostra
. Digestio em chapa de aquecimento

Para esse experimento uma amostra com 0,20g de ago 304 com
boro, foi aquecida a ~70°C em chapa de aquecimento com 10 mL de
HNO; conc. até o término aparente da reagdo (~1,30 h). A seguir,

adicionaram-se 5 mL de HCI conc. e continuou-se o aquecimento a 70°C



por aproximadamente 6 horas. Apos uma pernoite de digestdo a frio,
continuou-se o aquecimento a 70°C por mais 6,30 horas.

A reagdo foi realizada em bequer de teflon. Utilizou-se temperatura
baixa de digestdo para evitar perda de boro por volatilizagdo.

Apos a dissolugdo total, a amostra foi transferida para baldo de 50
mL de nalgene e o volume foi completado com agua Milli-Q.
. Digestio em forno de microondas

Utilizou-se o programa recomendado no manual do forno de
microondas para a dissolu¢do de amostras de ago. Os pardmetros
encontram-se na Tabela 1.

Tabela 1. Programa de solubilizagio utilizado no forno de microondas

Estagio 1
% Poténcia 50
PSI 80
Tempo (min) 45
Massa amostra (g) 0,5
HCl (mL) 3
HNO; (mL) 3
HF (mL) 5

Observou-se nesse primeiro experimento, perda de boro que foi
atribuida a presenga de HF.

Tentou-se entdo a dissolugdo sem a presenga de HF, com massa
menor (0,2 g) e utilizando 100% de poténcia. Houve uma sobra substancial
de material ndo solubilizado.

Nova tentativa foi feita desta vez diminuindo a quantidade de HF

adicionado de 5 para 0,5 mL. Obteve-se dissolugdo total da amostra. Neste



procedimento utilizaram-se 0,2 g de amostra de ago borado na presenga de
4,5 mL HCl conc., 1,5 mL HNO; e 0,5 mL de HF e 100% da poténcia.

ApoOs resfriar e baixar a pressio nos vasos, a amostra
completamente solubilizada foi transferida para baldo volumétrico de 50
mL de nalgene ¢ o volume completado com agua Milli-Q.

. Dissolucdio de amostras de liga Nd-B-Fe

A titulo de comparagdo foram analisadas também amostras de liga
de Nd-B-Fe.

Para a preparagdo de amostra foi utilizado o método da digestdo em
chapa de aquecimento com temperatura controlada. Como a liga dissolve
rapidamente (~15 min.), ndo foi realizada a digestio em formo de
microondas.

A 0,2 g de amostra de liga Nd-B-Fe foram adicionados 5 mL de
HCI conc. A mistura foi aquecida a 70°C em chapa de aquecimento até
dissolugdo total da amostra. A reagdo foi realizada em bequer de teflon.

A amostra completamente solubilizada foi transferida para baldo

volumétrico de 50 mL de nalgene e o volume completado com agua Milli-

Q.

RESULTADOS
Na Tabela 2 encontram-se 0s valores encontrados na analise de

amostras de ago borado 304 ¢ ligas de Nd-B-Fe..



Tabela 2. Valores encontrados na analise de ago borado e liga Nd-B-Fe

AMOSTRAS B (%)
Liga Nd-B-Fe
1A* 1,03+0,04°
2A* 0,96+0,07°
3A* 1,34+0,03°
Ago borado
Chapa 1,37+0,04°
Forno 1,36+0,05¢

* - média de 3 determinagdes
® - média de 4 determinagdes
‘- média de 6 determinagdes
4. média de 8 determinagdes
* - digestdo em chapa de aquecimento




CONCLUSOES

¢ O volume de HF recomendado no procedimento para dissolugdo de ago
no forno de microondas provoca perda de boro. A auséncia de HF ndo
permite dissolugdo total da amostra. E necessaria a adigio de um
volume minimo de HF (para 0,2 g =0,5 mL HF)

e Pela Tabela 1 podemos verificar que o procedimento desenvolvido neste
estudo para a dissolugdo de ago borado em forno de microondas é
bastante efetivo, com uma economia de tempo de aproximadamente 13
horas em relagdo a digestdo em chapa de aquecimento.

e Podemos concluir portanto, que o forno de microondas ¢ uma
ferramenta bastante til em laboratérios de quimica analitica e uma
alternativa bastante viavel para economia de tempo na preparagdo de

amostras.
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