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INTRODUCAO

210pp é um radionuclideo de ocorréncia natural no ambiente, pois é
um radiois6topo resultante do decaimento do gas 2Rn, um
radionuclideo de relevancia radioldgica, pois € emissor beta e
apresenta uma meia-vida bioldgica maior que 100 dias
(Thomas et al., 2001).

No Brasil, a Portaria MS n°. 2914/2011 dispdem sobre a qualidade
da agua para o consumo humano e estabelece como niveis de
triagem os valores maximos de concentracdo de 1,0 Bq/L para
atividade beta total.

A contribuicdo ?'"Pb para a exposicdo € muito pequena com
atividades em 4agua potavel variando entre 3,5 mBq/L a
780 mBqg/L. Do ponto de vista do risco a salude, sdo mais
significativos os aspectos de toxidade quimica.

Dada a relevancia do radionuclideo, o objetivo deste trabalho foi
demonstrar a capacidade analitica do CRCN-NE para a
quantificacdao de 2'Pb em agua utilizando a técnica do Contador
Proporcional de Fluxo Gasoso - CPFG.

MATERIAL E METODOS

O estudo foi realizado a partir das amostras fornecidas pelo
Programa Nacional de Intercomparacao - PNI, promovido pelo
Instituto de Radioprotecao e Dosimetria - IRD da Comissao Nacional
de Energia Nuclear. Apos o recebimento, mediu-se o pH de cada
amostra, as quais foram diluidas para um volume final de 1000 mL
e submetidas ao procedimento radioquimico para a quantificacao
de 2'%Pb.
Procedimento radioquimico
- Adicionar 1,0 mL de carregador de Pb2+ (20 mg mL"), solucdo
indicadora de vermelho de metila e 5,0 mL de acido citrico 1M
(com 1% de fenol) a 1000 mL da amostra
Adicionar solucdo de NH4OH até a viragem para o meio basico
(Vermelho/Amarelo)
Aquecer a mistura até a ebulicao
Retirar a mistura da chapa quando a solucao estiver em
ebulicao
Adicionar 50,0 mL da solucao de acido sulfarico 3 M
Aguardar por 24 horas
Retirar a solucao sobrenadante, utilizando pipetas volumétricas
Transferir o precipitado para tubo de centrifuga

Centrifugar por 5 minutos, adicionar 10 mL 0,09 M e agitar
Adicionar 15,0 mL de Titriplex 1
Aquecer os tubos em banho-maria por 15 minutos
Ainda em banho, adicionar 1,0 mL do acido sulfirico 0,9 M,
corrigir o pH com acido acético glacial a (4,5 e 5,0) e manter
em banho Maria por 24 horas
Transferir para o tubo da centrifuga, adicionar 2,0 ml de
sulfeto de sodio 1M, para precipitar o chumbo como sulfeto
Dissolver o precipitado com acido nitrico p.a.
Filtrar a solucao e ajustar o pH entre 4,5 e 5,0 com acetato de
amonio 40%
Depois de ajustar o pH, aquecer a solucdo em chapa
aquecedora com adicao de 2,5 mL de solucao de Na,CrOs 30%
para precipitar o Pb como PbCrO4
Calcular o rendimento quimico a partir da equivaléncia de 100%
a 31,19635 mg do precipitado
Determinacéo do 2'°Pb
Apos o procedimento radioquimico, foram realizadas as medicoes
no Detector Proporcional de Fluxo Gasoso, modelo Series 5 XLB da
Canberra. O sistema utiliza o gas P-10, uma mistura de 90% de
argonio e 10% metano, para a realizacdo das analises.
A concentracdo de atividade (A) de 2'°Pb de cada amostra foi
medida, decorridos 10 dias da precipitacao de *'Pb como cromato,
segundo a Equacao 1:

Rm — Ro

4= (1)
60XRgXmMXEBX (1 — e~2*t)

Rm = Taxa de contagem da amostra (contagem por minuto)
Ro = Taxa de contagem do background (contagem por
minuto)

Rq = Rendimento quimico

m Quantidade de amostra em L

E _ Eficiéncia de contagem B do '°B) a partir de um padrao
B = 210pp com atividade de 4 Bq

A = Constante de decaimento do ?'°Bi em dias(A= 0,1383 d™"
t = Tempo entre a precipitacao e a contagem(dias)

Qualidade do procedimento analitico

O calculo do desvio normalizado (D) foi a medida de dispersao dos
dados relativamente a média utilizada pelo PNI para a verificacdo
da performance dos participantes nas rodadas de intercomparacao:
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X-U (2)
Vn
X = Media dos valores obtidos (n = 3)
U = Médiade referéncia da rodada
su = Desvio-padrao da média de referencia

n NUmero de repeticoes

O calculo do indice z foi empregado para averiguar o controle
estatistico de qualidade em nivel de 95% de confianca (valores
entre -2 e 2):

_X-U
su (3)
X = Média dos valores obtidos (n = 3)
U = Médiade referéncia da rodada
su = Desvio-padrao da média de referencia

RESULTADOS E DISCUSSAO
Os valores obtidos e de referéncia das analises pertencentes as
rodadas do Programa Nacional de Intercompacao - PNI estao na
Tabela 1.

Tabela 1 - Valores obtidos e de referéncia das amostras pertencentes as rodadas de
Intercomparagdo. DP = Desvio Padréo. U = Valor de Referéncia. su = Desvio Padrao de
Referéncia.

Valor obtido Valor de referéncia

Rodada  Ano (BqL7) (BgL)
Média DP u su
Abril 2012 0,73 0,05 0,50 0,10
Agosto 2012 1,08 0,03 0,86 0,17
Dezembro 2012 2,13 0,15 2,03 0,41
Abril 2013 0,60 0,05 0,70 0,14
Agosto 2013 0,96 0,03 0,91 0,18
Dezembro 2013 1,85 0,09 2,03 0,41
Abril 2014 0,54 0,05 0,76 0,15
Agosto 2014 0,54 0,05 0,76 0,15
Dezembro 2014 1,75 0,16 2,26 0,45
Abril 2015 0,84 0,10 0,73 0,15
Agosto 2015 2,13 0,44 1,52 0,30
Agosto 2016 1,02 0,08 1,13 0,23

A Figura 1 mostra os valores de desvio normalizado (D) para as
analises realizadas. Apenas dois resultados foram considerados nao
aceitaveis de acordo com os limites de controle (Dezembro/2013 e
abril/2015).

Desvio normalizado (D)
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Figura 1: Desvios normalizados das determinagdes de 2'°Pb nas amostras do PNI
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E valido afirmar que variagdes na tensao elétrica durante o periodo
de medicao, a calibracao das balancas e a qualidade dos reagentes
podem interferir nas analises.

A partir dos resultados do indice z (Figura 2), apenas um resultado
foi considerado fora do controle estatistico em nivel de 95% de
confianca (agosto/2015)
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Figura 2: indice z para as rodadas do PNI quanto a performance do CRCN-NE na
determinacéo de 2'°Pb em agua.

CONCLUSOES

Foi demonstrada a capacidade analitica do CRCN-NE para
quantificacao do 2'%Pb em agua utilizando a técnica do Contador de
Fluxo Proporcional Gasoso - CFPG
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