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4096 canais. Para separar Mo dos ‘elementos interferentes como U, Na, Fe e lantanideos foi utiliza-
da uma coluna de resina anionica. Foram examinadas as condigoes adequadas para esta separacao,ob -
tendo-se para pH = 2,0 em meio cloreto uma recuperacao de (93+3)% de Mo e praticamente todo U pas-
sa para efluente. Na analise de Mo em amostras contendo interferentes 2JFe e lélce obteve-se  uma
precicao_’de 4,82 e um erro relativo de 2,6%. No exame da interferencia de U foi verificado que ' na
irradiagao com n@utrons térmicos, 1 ug de U produz, por fissao, a mesma atividade produzida  por
0,84 ug de Mo. Na irradiacao com neutrons epitérmicos esse valor passa para 0,038 ug de Mo. Con -~
cluiu-gse que é poufvgl determinar Mo na presenca de U pelo método puramente instrumental de ativa
¢ao fazendo-se correcao devida & fissao de U, porém, a possibilidade desta determinagao depende
da relagao entre os teores de Mo e U. Os interferentes na analise de Mo em materiais geologicos fo
‘vam eliminados por meio da ativagao com néutrons epitérmicos e ainda com separacao quimica. O méto
do desenvolvido esta sendo aplicado na andlise de rocha uranifera de Pogos de Caldas-MG. A sensi-
I;izidu:;_go método para determinagao quantitativa de Mo, na auséncia de interferentes & de
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"Anxusn DE IMPUREZAS AO NTVEL DE TRAGOS EM MATRIZES DE NIOBIO METALICO PELO METODO

'DE ANALISE POR ATIVAGAO COM NEUTRONS INSTRUMENTAL". Déborsh Inés Teizeira Favaro |,
Hnlr_i_na Beatriz Agostini Vasconcellos e Claudio Santos (Divisao de Radioquimica - Instituto de Pes
quises Energeticas e Nucleares - Sao Pauloy Instituto de Fisica da UNICAMP).

0 interesse na obtencao de nicbio de alta pureza tem aumentado em consequéncia da necessi-
dade deste material nas tecnologias de viacuo e de altas temperaturas, e do grande potencial no can
‘po da energia atomica. O Brasil possue as maiores reservas mundiais de niobio, sendo ele extrafdo
de pirocloros e purificado em varias etapas até se chegar ao nicbio eletrolitico. Apds a purifica-
¢®, & importante que se disponha de procedimentos adequados para a gnilise das impurezas presen -
tes no niobio metdlico, principalmente impurezas de tantalo e tungsténio. Isso nem sempre e facil,

devido aos baixos teores encontrados, que podem estar abaixo dos limites de detecgao da maioria

- dos mitodos analiticos. Estabeleceu-se, no presente trabalho, um método de analise de impurezas, a

niveis de partes por milhdo, em amostras de nidbio eletrolitico e nao eletrolitico, utilizando- se
o método de andlise por ativagao com neutrons seguido de espectrometria y de alta resolugao. Deter
minam-se os elementos Al, Na, Mn, Cl e In a niveis de ppm e Y ao nivel de porcentagem, nao destru-
tivamente, apos irradiagoes curtas, de 1 a 20 minutos, das amostras sob um fluxo de neutrons téermi
cos de 10’»1 néutrons cm~2s~l no reator IEA-Rl do IPEN-CNEN/SP e medindo-se a atividade de seus reE
pectivos radioisotopos por espe‘ctro¥tria Y, usando ym detetor de Ge(Li), acoplado a um analisador
de 4096 canais. Sob um fluxo de 1012 ngutrons cm 25~ e com um tempo de irradiagao de 8 horas, de-
terminam-se os elementos Ta, Cr e W, a niveis de ppm.

05-D.2.1 | "DETERMINACAO DE MERCORIO E SELENIO EM AMOSTRAS DE ALIMENTOS PELO METODO DE ANALISE
- POR ATIVACAO COM NEUTRONS". Vera Akiko Maihara e Marina Beatriz Agostini Vasconce -
llos (Divisao de Radioquimica do Instituto de Pesquisas Energeticas e Nucleares — Sao Paulo)

O presente trabalho faz parte de um projeto financiado pela Agencia Inteznacional de E -
nergia Atomica (ATEA), dentro de um programa coordenado de pesquisas sobre aplicagoes de t&cnicas
nucleares para a snalise de elementos toxicos em alimentos. Esse programa tem como objetivo obter
dados dos niveis dos elementos potencialmente toxicos presentes nos alimentos mais consumidos _em

diversos palses. Como primeira parte desse trabalho & aplicado o método de analise por_ativacao
com néutrons para determinar as concentragoes dos elementos mercirio e selénio em padroes biologi-
cos (Bovine Liver e Bowen's kale). Como esses elementos estao presentes a niveis extremamente bai-
%08 nesse tipo de matriz, & necessario fazer uso de um processo de separagao radioquimica, devido
as altas atividades de alguns radioisotopos interferentes que se formam a partir dos elementos cons
tituintes da amostra. O procedimento de separagao quimica utilizado & baseado na digestao da amos-
tra irradiada em mistura de HNO,, H,SO, e H,0, 130 vol., em sistema fechado. Apos destilacao dos
brometos de selénio e mercurio, o s&lénio & pfecipitado sob a forma elementar e o mercurio como
sulfeto, a partir da solugao ja isenta de selénio. Obteve-se rendimentos de separacao medios de
97,3%, quando se usou o pico de 279 keV do 2°3Hg e 97,12, usando o pico de 77 keV do 197Hg, Para o
selénio, o rendimento médio foi de 99,5%, medindo o pico de 279 keV do 75Se. Foram realizadas 4 a-
_nalises do padr@o Bovine Liver utilizando esse processo de separagao. As concentracoes de Se obti-
das foram da ordem de (0,60 a 0,77) ug/g, que estao proximos do valor certificado (0,71 ug/g).
(AIEA).

"zs'runo DE UM METODO DE SEPARAGAO RADIOQUIMICA PARA A DETERMINAGCAO DE IRIDIO EM MATE-
RIAL GEOLOGICO". Maria Jose Aguirre Armelin, Marina Beatriz Apostini Vasconcelles , .
Enio Bueno Pereira e Francisco Sircilli Neto. (Instituto de Pesquisas Energeticas e Nucleares—IPEN-
'$ INPE ~ Sao Jose dos Campos). .

A existé@ncia de concentragoes anomalas de elementos do grupo da platina, principalmente i‘?{ -
dio, em certas regioes da Terra, pode contribuir para confirmar a hipotese do impacto de utgroxde
sobre a Terra, que teria como consequencia a extingac em massa, prinsipalmenge dos grandes repteis
 como os dinossauros. Um dos métodos mais adequados para a determinagao de iridio e a anahie por
ativagdo com neutrons, visto que o iridio tem uma alta seccao de choque de ativacao para neutrons
térmicos. Dando continuagao ao trabalho desenvolvido por Sircilli Neto, Pereira e Vasconcellos, es
tudou-se um procedimento de separacao radioquimica para a determinacao de iridio em rochas sedimen
tares porque nessas rochas, os picos correspondentes ao iridio eram mascarados pelos picos dos ou-
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| pa de dissolugao consistiu em atacar a amostra com uma mistura de acidos: fluoridrico, nitrico e
| perclorico. Apos eliminagao dos acidos, o residuo foi retomado em HCl diluido (pH: 1-2), com adi -
| gao de H,0,. A solugﬁo resultante foi percolada por uma coluna contendo uma resina cationica forte.
Com esse processo ficaram retidos na resina os principais interferentes (lantanideos, escandio, 80
dio, ferro, cobalto). A solugao efluente contendo o iridio foi concentrada por evaporagao e medida
num detector semi-condutor de Ge-Li. A eficiencia do procedimento foi comprovada aplicando-se esse
método na determinagao de iridio na rocha padrao PCC-1 (valor tabelado: (4,8 + 1,9 ppb Ir). A con-
| centragao média obtida de 6 determinagoes para a rocha PCC-1 foi (5,1 + 0,7) ppb Ir. Portanto o me
todo proposto & viavel para a determinacao de iridio em material geologico e foi aplicado para a
determinagao de iridio em sedimentos marinhos da Bacia de Campos-RJ, tendo sido encontrados valo-
res de concentragao que variaram de: 05, a 2,5 ppb Ir (CNEN, FAPESP).

tros elementos presentes nas amostras. O procedimento se inicia com a dissolugao da amostra. A eta

07-D.2.1 |"ESTABELECIMENTO DE UM METODO RADIOQUIMIGO PARA A SEPARAGAO DE 2°Sr DE MISTURAS DE

PRODUTOS  DE FISSAO". Leonardo Gondim de Andrade e Silva e Ieda Irma Lamas Cunha (Divisao de Ra-
dioquimica do Instituto de Pesquisas Energeticas e Nucleares - Sao Paulo).

Com o objetivo de colaborar para a solugao dos problemas de disposicao de rejeitos radioa-
tivos, vem sendo desenvolvida uma linha de pesquisas que tem como objetivo estabelecer metodos
radioquimicos para a separagao de produtos de fissao de rejeitos radioativos. O conceito comum
€ que com a retirada dos produtos de fissao de meias vidas longas, Cs e 0Sr do rejeito,es-
te pode ser disposto apos um periodo de estocagem relativamente curto durante o qual outros ra-
dioisGtopos de meias vidas curtas decaem para niveis permissiveis de atividade. Em trabalho an-

| terior e ja apresentado no XVI Congresso Latino Americano de Quimica-Rio de Janeiro (1984) fo -
ram mostrados os resultados obtidos no estudo da recuperagao de 137Cs de mistiras de produtos
de fiss@o. No presente trabalho & apresentada a sequéncia de passos necessarios a recuperagao
de 90Sr de solucoes simuladas do processo purex, que contém além do uranio, os produtos de fis
sao 95zr, 95N, l44ce, 106Ry, 90sy e 137cs,. A primeira etapa consiste na separagao do zirconio,
niobio e césio com o emprego dos trocadores inorganicos silica gel e fosfato de zirconio. A se-
guir, procede-se a extragao do uranio e do cério com o emprego do agente extrator TBP, Para a
separacao doestroncio do ruténio utiliza-se o pentdoxido de antimonio hidratado (HAP) que possi-
bilita a retengao quantitativa e seletiva do estroncio. A recuperagao média obtida para o es -
‘troncio foi de 80%.

08-D.2.1 ESTUDO COMPARATIVO DE METODOLOGIAS PARA DETERMINACKO DE NITRATO EM
AGUAS NATURAIS. Jorge José 0. do Vale, Maria Isabel Vallilo, Nilva Ap. R._Pedro e

Odair Zenebon (Instituto Adolfo Lutz - S3o Paulo, SP).

Concentragoes elevadas de nitrato em alimentos e aguas constituem risco a. sau
de por causar metahemoglobinemia, principalmente em criancas de até trés meses.

Por esta razds o "International Standards for Drinking Water" recomenda nivel de a

té 45 mg/L, calculado em Nd} 5
Efetuou-se o estudo comparativo de quatro métodos para a determinacao dos ni

veis de nitrato em dez amostras de Aguas naturais. Os métodos estudados foram: mé-
todo do icido fenoldissulfdnico, da espectrofotometria direta de absorcdc na re-
gido ultravioleta, do resorcinol e da redugao em coluna de cddmio. Os valores obti
dos apreséntaram—se satisfatdrios entre si, evidenciando que qualquer um dos méto-
dos poderia ser recomendado para andlise de rotina. Algumasbrestrigaes s3o feitas
com relagao a operacionalidade e a interferentes e concluindo-se que o método mais
apropriado para determinagdo de nitratos em dguas potdveis & o do acido fenoldissul

fonico e como alternativo o método da redugdo em coluna de cddmio.

[ 09-D.2.1 |DETERMINACAO FLUORIMETRICA DO ALUMINIO OQM VERMELHO DE ALIZARINA PS. Teresa Cristi-
na Rodrigues Santos e Leopoldo Hainberger. (Departamento de Quimica da Pontificia
Universidade Catolica do Rio de Janeiro). .

O vemelho de alizarina PS é o &cido 1,2,4~trihidroxi-9,10-antraquinona-3-sulfénico ou o seu
sal sédico. Foi utilizado por Eegriwe (1) para reconhecer aluminio pela cor rosa ou vermelho
alaranjado do seu complexo. Menciona também a formacdo de uma fluworescéncia amarela em solucdo
de acido acético e breve aguecimento. Chegou a reconhecer desta maneira 0,4 mg/ml de aluminio.
Os nossos estudos mostraram que por flwrimetria o aluminio pode ser detemminado por este rea-
gente dentro de um limite de 0,004 até 0,4 ug/ml. O procedimento & o seguinte. A 2 ml de amos-
tra acrescentam-se 2 ml de solucdo de tampdo pH 3,5 (acido cloridrico-cloreto de s6dio em solu-
cao de glicina), 2 ml de NH,OH 0,005 N e 2 ml de solugao de reagente a 0,02%. Guarda-se a solu~
¢80 em lugar escuro durante 20 a 30 minutos e mede-se a fluorescéncia a 558 mm usando-se para a




