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Introducéo

A selecdo correta do procedimento de decomposicdo de amostras de material geolégico € critica para a qualidade das
analises usando qualquer técnica analitica que exige amostras em solucdo. Um grande nimero de métodos de
decomposicdo sdo conhecidos. Para amostras que apresentam minerais resistentes a acidos como zircdo, cromita,
turmaling, cianita, etc, tem sido utilizados procedimentos de fusdo ou em sistemas fechados. BOAVENTURA &
RIBEIRO, 1995, fizeram uma avaliag8o de alguns procedimentos para decomposi¢do de amostras com a presenca de
zircdo, demonstrando que as fusdes e 0 uso de decomposi¢des acidas em bombas de Parr (bomba de teflon), aguecidas
em muflas, sdo bastante satisfatorias. No entanto, o procedimento é mais demorado e um nimero relativamente maior
de amostras digeridas a0 mesmo tempo se torna mais dificil.Os sistemas de digestdo de amostras com microondas
também tem despertado interesse em varias aplicagdes, inclusive para decomposicéo de silicatos. RANTALA &
LORING, 1989, usaram agua régia e HF, para decomposicdo de silicatos em bomba de teflon e microondas com
recuperagdo > 97% para Al, Cr e Zn e > 93% para Si. NOETNER et ali, 1990, mostraram a eficiéncia da
decomposicao acida em microondas de amostras geol dgicas e bioldgicas certificadas, usando espectrometria de massa
com fonte de plasma (ICP/MS).

A Espectrometria de Emissdo Atdmica com Plasma Indutivamente Acoplado (ICP/AES) foi utilizada neste trabalho
para determinacdo quantitativa de 15 elementos: Ti, Al, Fe, Mg, Ca, Mn, Sr, Y, V, Cu, Be, Cr, Ni, Zn, Zr e Ba, em
amostras de referéncia geoquimica - JA-3 (andesito), JB-3 (basalto) e UnB-B1 (basalto). O uso da ICP/AES para
determinacéo de constituintes maiores e tragos em silicatos ja foi testado em diversos estudos (WALSH & HOWIE,
1980; BRENNER et ali, 1980; CHURCH, 1981; THOMPSON & WALSH, 1989). Os resultados das aplicacfes na
andlise de silicatos demonstrou que esta técnica é bastante eficiente, com exatidao e precisio aceitaveis para aplicacoes
em rotina. Neste trabalho, estd sendo apresentado um método répido para a decomposicao de material geoldgico em
um sistema de digestéo fechada com aquecimento em forno de microondas para a determinacéo de elementos maiores
e tracos em silicatos.

Metodologia

A metodologia do trabalho foi estabelecida para determinacéo de TiO,, AlOs, Fe&;0Os), MgO, CaO e MnO, Sr, Y,
Zr, Ba, Zn, Ni, Cu, Be e Cr em amostras de material geoldgico digerida em forno de microondas, marca SPEX,
modelo CDS 7000. As leituras das amostras foram feitas em um espectrdmetro de plasma marca SPECTRO, modelo
SPECTROFLAME FVMO03, com distancia focal de 75 cm, equipado com policromadores e monocromadores,
permitindo a selecdo de condicOes ideais para véarios elementos, evitando-se interferéncias. O instrumento foi gjustado
em 1,2 kW, nebulizador meinhard com pressdo de 38 psi, fluxo de argénio de 1 L min™ , consumo de amostra 1 mL
min™ , fluxo de gés para resfriamento 13 L min™ e auxiliar 0,5 L min™. Os comprimentos de onda utilizados para
determinacdo de cada um dos elementos estdo na TABELA 01. Para selecdo dos comprimentos de onda foi observado
tanto a sensibilidade como a possibilidade de interferéncias significativas, considerando-se apenas as linhas analiticas
selecionadas pel os programas de operacdo do instrumento utilizado.

| |

ELEMENTO (nm) ELEMENTO (nm)
Ba 233,53 Be 313,04
Cr 267,72 Al 308.21
Y 371,03 Ti 337.28
Zn 213,83 Fe 259.95
Sr 407,77 Ca 317.93
Cu 324,75 Mg 279.88
Ni 231,60 Mn 257,61
Zr 339,20

TABELA 01 - Comprimentos de onda utilizados no ICP/AES para determinagdo dos elementos.



Decomposi¢do em microondas

Em 0,2 g de amostra foram adicionados 5 mL de HF 48%, 5 mL de HCl 37% e 1 mL de HNO; 65%. A mistura,
introduzida em recipiente de teflon, colocada em capsula fechada de fibra de carbono, foi aguecida por 60 minutos a
uma poténcia de 1000 W a 170°C. Apos resfriar, adicionou-se 5 mL de H3BO; 5% (p/v), aguecendo-se novamente por
10 minutos em 1000 W de poténcia a 150°C. Apos resfriar, completou-se com dgua destilada a um volume final de 50
mL. O residuo final se dissolve num intervalo de 24 horas.

Resultados e discussao

Os valores obtidos experimentalmente pelo procedimento proposto para as amostras de referéncia geoquimica JA-3
(andesito), JB-3 (basalto) e a amostra UNB-B1 (basalto) estdo na TABELA 02. Os resultados demonstraram eficiéncia
para TiO,, F&;05m), MgO, CaO e MnO. Para os elementos-trago Sr, Y, Cu, Be e Cr estdo dentro de limites esperados
para avaliacOes onde sdo usados métodos e técnicas andliticas diferentes.

O resultado médio de Al,O; foi de 29,79+1,69 (n=7), para a amostra UNB-B1, onde o resultado esperado seria
12,19%. A diferenca observada ndo pode ser associada diretamente ao procedimento de decomposicdo, mas sim a
problemas de interferéncias observadas na linha analitica utilizada.

Para os elementos-traco Zr, Ba, Zn e Ni os resultados também ndo foram compativeis com os esperados tendo-se
observado grandes variages, principalmente para Zr onde uma variagdo, na concentracdo de HF entre 1 e 10%(v/v),
em solucdo analitica, acarretou flutuag6es de 23 a 30% nos resultados. Testes de interferéncias do HF nas linhas
analiticas utilizadas foram observadas inclusive nos ensaios sem amostras, apenas com reagentes. O problema pode ser
solucionado usando-se outras linhas analiticas com consequente reducéo dos limites de deteccdo, solucdo que deve ser
avaliada de acordo com a concentracéo do elemento na amostra.

Oxido / JA-3 JA-37 JB-3 JB-3~ UNB-B1 | UNB-B1™
Elemento | (mgL™) | (mgL?Y) | (mgL™ (mg L™ (mg L™ (mg L™
TiO, 0,77 0,68 1,58 1,45 4,1+0,1 4,02
Fe,Osm 6,87 6,59 11,95 11,88 15,41+0,36 15,11
MgO 3,993 3,65 5,63 5,20 5,08+0,20 4,85
CaOo 6,20 6,28 9,69 9,86 8,62+0,21 8,76
MnO 0,1 0,106 0,11 0,16 0,19+0,02 0,21
Sr 270 294 362 395 488+5 498
Y 22 19 28 28 3812 39
Cu 40 45,3 178 198 115+4 113
Be 0,5 0,7 0,45 0,74 1,6+0,11 2
Cr 49 65,5 51 60,4 62+3 53

" Valores recomendados por GOVINDARAJU, 1984 ~* Valores de BOAVENTURA, 1987 e 1991 (Médias calculadas
paran=7) Fe;Oyr) -Ferro total.

TABELA 02 - Concentracdo dos elementos e val ores recomendados.

Conclusdes

Os resultados obtidos neste trabalho demonstram a eficiéncia e o potencia dos sistemas de digestdo com microondas
para decomposicdo de silicatos. Entre as principais vantagens devem ser destacadas a rapidez, reatores fechados,
reduzida possibilidade de contaminagtes externas, aumento da acéo sobre alguns minerais mais resistentes a acidos e a
possibilidade de aplicacdo para diferentes tipos de amostras. Como desvantagem pode ser salientado o custo elevado

do equipamento e a presenca de reagentes, utilizados na decomposi¢cdo, que podem provocar interferéncias nas
determinagdes de alguns elementos.
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