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INTRODUCAO

Elementos terras raras formam um grupo de elementos quimicos
com caracteristicas e propriedades semelhantes. Encontrados em
mais de 250 minérios sdo amplamente utilizados como matéria-
prima insubstituivel para a tecnologia de ponta (Westin, 2013). Um
dos elementos quimicos de menor peso atémico do grupo terras
raras € o lantanio. Por meio da quantificacdo deste elemento
quimico é possivel construir um modelo de predicao para os demais
elementos do grupo. Das técnicas analiticas utilizadas para
quantificacdo deste elemento quimico a Fluorescéncia de Raios-X
por Dispersdao de Energia é a menos difundida. Esta baseia-se na
medida das intensidades dos raios-X caracteristicos emitidos pelos
elétrons excitados de uma determinada amostra. Como principais
vantagens associadas a essa técnica analitica é destacada a
dispensa de dissolucdo quimica das amostras, proporcionando
resultados de forma mais rapida e a um baixo custo. Entretanto, as
analises ndao podem ser realizadas de maneira generalizada; cada
amostra deve ser avaliada com base em curvas previamente
constituidas com materiais de referéncia certificados. Este
trabalho tem por objetivo o estabelecimento de curva analitica
para a quantificacdo de lantanio em solos e sedimentos tropicais
por meio da técnica EDXRF.

MATERIAL E METODOS

EDXRF

Amostras acondicionadas em recipientes especificos sao
submetidas a um feixe de raios-X ocasionando a excitacao dos
elétrons dos atomos presentes nas amostras. Esses elétrons
excitados emitem raios-X caracteristicos que sdo medidos por um
detector semicondutor. O sinal é amplificado e o espectro de raios-
X analisado em um software especifico para identificacdo dos
elementos quimicos presentes na amostra a partir de suas linhas de
energia (Figura 1). Desta maneira, & possivel realizar analises
qualitativas e quantitativas a partir de curvas de calibracao
previamente construidas (ANJOS et al., 2002; MARGUI et al., 2005;
JOSHI et al., 2006; SOUSA et al., 2013).
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Figura 1. Metodologia de analise por EDXRF .

Preparacéo e analise dos materiais de referéncia

Porcoes teste de aproximadamente 0,5 g foram acondicionadas em
capsulas de polietileno cilindricas e vedadas com filme de
polipropileno especifico para analise por EDXRF. As analises foram
realizadas no espectrometro EDX 720 da Shimadzu, sob atmosfera
com pressao menor que 30 Pa e a tensao de 15 kV utilizada para a
determinagao do elemento quimico La (Figura 2). Todas as medidas
foram realizadas em triplicata.

Figura 2. Capsulas preparadas para analises e equipamento EDXRF.

Curva analitica

Inicialmente foram desenvolvidos testes com os filtros de aluminio,
molibdénio, molibdénio/niquel, prata e titanio, com o objetivo de
reduzir a influéncia de elementos com niveis de energia similares
ao do lantanio. Dentre os filtros estudados o de Ti demonstrou-se
mais apropriado para as analises. Apds a selecao do filtro, foi
construida a curva analitica para quantificacdo de La em matrizes
geolodgicas utilizando os materiais de referéncia SRM 2710, SRM
1944, |IAEA-SL-1 e IAEA-SOIL-7.
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RESULTADOS E DISCUSSAO
Com a nova curva analitica foi possivel otimizar a metodologia de
analise utilizada no Servico de Monitoracao Ambiental (SEAMB) do
Centro Regional de Ciéncias Nucleares do Nordeste (CRCN/NE) para
a quantificacao de La por EDXRF (Figura 3).
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Figura 3 - Curva analitica para analise de lantanio por EDXRF.

Para avaliar a qualidade do procedimento analitico foram
analisados os materiais de referéncia IAEA Soil 7 e SRM 2710. Os
valores observados e aqueles de referéncia sao apresentados na
Tabela 1.

Tabela 1. Concentracbes médias de valores observados e certificados, intervalos de
confianga e incertezas expandias em nivel de significadncia de 95% para Lantanio obtidas
utilizando a nova curva analitica do EDXRF.

Material de Valor de referéncia Valor observado
Referéncia (mg.kg-1) (mg.kg-1)
SRM 2710 34 34:6
IAEA Soil 7 28 (27 - 29) 28+5

A qualidade do procedimento analitico foi comprovada a partir dos
resultados obtidos para os materiais de referéncia em nivel de 95%
de confianca.

CONCLUSOES

Com a nova curva analitica foi possivel otimizar o protocolo
analitico reduzindo-se as interferéncias espectrais para a
realizacdo da determinacdao de La por EDXRF em matrizes
geoldgicas.
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