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DETERMINACAD DE MICROCONSTITUINTES EM COMPOSTOS DE
URANIO POR ESPECTROMETRIA DE BEMISSAC ATOMICA COM
FONTE DE PLASMA INDUZIDO (ICP-AES)*

Hélio Akira FURUSAWA & Antonio RFoberto LORDELLQ

COMISSAO NACIONAL DE ENERGIA NUCLEARR - BP
INSTITUTO DE PESQUISAS ENERGETICAS E NUCLEARES
CAIXA POSTAL 11049 - PINHEIROS
05422=-970 - SAO PAULO - BRASIL

RESUMO

Apresenta-se o estudo a degenvolvimento de um
métode para a determinagédc de A}, Ag, B, Ba, Ca, Cd, Ca,
Cr, Cu, Fe, Mg, Mn, Mo, Ni, Pb, V¥, Zn e Zr em compostos de
uridnio de grau nuclear por aspectrometria de emisslo
atémica com fonte de plasma induzide (ICP=-AES) Utilizou-
se o fosfato de tri-n-butila (THBP) como agente extrator de
urdnio com a finalidade de readuzlr a sua ainterferancia
gobre o8 elementos determinados Obteve-ss limites de
detecgdo e de determihagdo adequadog As aspecificaqgdes
dessena materiais Calculou-se a precisis externa do
procedimento estabalecido, o8 dasviese padrdes relativos
seituam-s2 entre 0,5 e 2,2 ¥, com excegidc do boro (9,4 %)
A exatidiao, avaliada por intermédia dos arros relativos,
eatd situada em uma faixa de © a 20 %, aproximadamente,
para a maier parte dos elementes estudades

* Trabalho baseado na Dlesertagioc de Mastrado apresaentada
por Hélio BAkira Furusawa no Institute de Pesguisas
Energéticas e Nucleares, marco 1953



DETERMINATION OF IMPURUTY ELEMENTS IN URANIUM COMPOUNDS
BY INDUCTIVELY COUPLED PLASMA
ATOMIC EMISSION SPECTROMETRY CICP-AES)*

Héllo Akira FURUSAMA e Antonlo Roberto LORDELLOD

COMISSAO NACIONAL DE ENERGIA NUCLEAR - 5P
INSTITUTC DE PESQUISAS ENERGETICAS E NUCLEARES
CAIXA POSTAL 11049 - PINHEIROS
05422~-370 - SAQ PAULDO - BRASIL

ABSTRACT

& methed for the analysis of nuclear grade
uranium compounds by inductively coupled plasma atomic
emlesion spectrometry [(ICP-AES) has been described Tri-n-
butyl phosphate (TBP) was selected as the extractant agent
with the aim of decreasing both the uranium concentration
in agueous phase and, consegueantly, its compiex
interfering spectrum The elements Al, Ag, B, Ba, Ca, Cd,
Co, Cr, <€u, Fe, Mg, Mn, Mo, Hi, Pb, ¥V, Zn and Zr were
determined by ICP-ARES after previcus separation of the
{uranium} matrix Detection and determination limats for
these elements meet the raguirements for the analysis and
specificaticn of nuclear qrade wuranium materials  The
precision of determinaticon (RSD) 15 better than 2,2 %
excapt for boron (9,4 %) The accuracy lies in the range 0
£ - 20 % for mest of the elements

* From a Dissertation submitted by H&llo Akira Furusawa to
the Insetituto de Peaquisas Energéticas e MNucleares in
partlal fulfillment of the requirements for a Master of
Science’s degree, March 1553
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INTRODUCAQ

Em vdrilas etapas do cielo do combustivel nuclear
sfic realizadas andlises gquinicas de acompanhamentc visanda
agtabelecer a pureza do produto obtide Q08 compostoz de
uréinic podem apresentar am sua composlgdc diversas
impurezas &, antre elas, alguns elementos apresentam
elevada secgioc de chogue de abaorgip de néutrone térmlcos
Degsa forma, tanto do ponto de vista metalidrgico como de
economlia ne=utrénica, & neceasdrlioc oconhecer o5 teares
dessas 1mpurezas & verlficar as aspeclficagdes existentes
{1'2’3'12105 compostos de urdnle gue narmalmente =sdo
anallsados sdo os Hx1dos UBOE' UG:' an, o8 fluoretos LTF4
e UF,, o elemento na forma metdlica e outros compostos
como o dluranate de am@nlio (DUA) Heste trabalhe s3o
determinados B, Cd, Ag, Mg, Al, Ca, Mo, Fe, Cr, Mn, Cu, V,
Zn, Zr, Co, Pb e Ba por espectrometria de emissio atémica
com fonte de plasma induzide (ICP~AES) e L1, Na e K por

fotometria de chama

A ICP-AES5 & uma técnica gque se mostra multo
interessante para esgas anidlises pois permite n
determinacgdo de elemantos am concentragdas peaguenas (da
ordem de pg/mlL ou menos) neceasirlias para casos como do
Cd, doe B e da Ag Além disso, slementos gque aparecem am
concantragées malores também podem ser determinados

0 grande problema da anidlise de compostos de
uranio por técnicas de enissio & o espectro complexo da
emiagsfo do urdnic Aa andlises dos compostoa de urdnie
realizadas por espectrografia de emissdoc utllizam a
técnica bem sucedida da destllagdo fracionada con
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carraadﬂrest13'14*16}

para cantornar esse problema Os
aspectrinetros de emiazfSc com fonte de ICF montados com
sistema &ptice convancional nfoc sdo capazea de determinar
a maloria dos elementos de interessa, principalmente em
concentragdes nmals balixas, sen gue se proceda a uma

separagio quimica prévia do erapnte(?r7.2,12,17)

Algqumas
montagens &Sptlcas com caracteristicam especiails de alta
diapersfo e resclugda permitem determinar alguns elementos
com interferéncia do ur#nio muite reduzida, porém ndo

todos

03 métodos existentes para a ssparaclc guimica
do urinio de suas impurezas baseian-se tanto no tratamento
e separaglio das I1mpurezas, quanto no tratamento e
separacio da matriz, sendo esta iltima forma & mais
utilizada cComo técnicas de separacio podem sar aplicadas
a extragdc liguido-liquido, a preciplitagdoc, a troca iénica
.1 cromatografia, a deatilagio, a eletr&lisa, a
g#letrodifliese etc Ja, h& algum tempe, a extracio
liquido~=liquldo tem sldoc a técnica mais utilizada tanto em
trabalhos analiticos gquanto de proceasos

¢ uso da técnica de extragio liguide-liquido
para &a separa¢fio/purificagdc do urénioco teve répido
desenvolvimanto a partir da década de 40 guando houve
neceaasidade de obter-se grandes gquantidades do elemente
com relativa pureza durante ¢ desenvolvimento do Projeto
Manhattan Durante todos aeassee &ancs mwuitos agentes
extratores foram estudados e Jdesenvolvidos, alguns com
relativo suceaso, outros apenas come frutoc das pesqulsas
@, finalmente, aquelea de cuio bom desempenho se faz uao
até hoje, como & o caso do TBF (foeafato de tri-n-butila),
do TOPC (&xido de tri-n-octil foafina) e do TEHP (fosfato
da tris-{2-etllhex1l)} antre ocutros No presente trabalhe
utilizou-se © TBP como agente extrator diluido em CCl 4
{tetracloreto de carbono)
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¢ TBPF ¢ um éster de massa molar igual a
%%, o TBP & liguido,
translicide, praticamente Incoler e ipncdoro, poucec

266,32 g Quandc puro, a 25

niscivel com a fgua, mas miscive) com diversos reagentes
organicos Aparece normalmente representado CORO
{C4Hgﬂ}3Pﬂ, destacando-se o grupamento Fogforile P=0 £ o
cardter eletronegative do oxlgénic desse grupamentc gue
proporciona afinidade e intensidade para a formacgio da
ligag3ic de tipa coordenada com o cétions EsEa
caracteristica & determinada pala bagicidade des grupos
substituintes alguila, arzila, haletos etc ligadce ao
grupamenta P=0

Informagdes adlcionals sobre o TBP, comc reacdes
e mecanismc de extraglo, assim comc sobre o Eolvente

utillzado, s30 descritos pelc auteor, Furusawailn]

Heste trabalhoc sdo apresentados os resultadaos
des experimentos para a otlmizagdo de urm procedimento de
determinacic de micreconstitulntes em compostos de urénio
pela té&cnica da ICP-AES, uwtilizando a extragda
liguide-1iguids come técnica de separagds guimica da
matriz Ao  final propfe-se um procedimento para &
determinagdo de diversas lmpurezas em compostos de urfnio
por ICP-AES

PARTE EXPERIMENTAL

INSTRUMENTACXOD

Utilizou-ee um espectrémetro de emlasioc atbmica
com fonte de plasma induzide, da Jarrel-hsh Division,
modelo AtomCowmp Series 8500, com poselbkilidade de operaclo



08

simultdnea com 25 canale analiticos fixos e segiiencial por
weio de um monecromador N+l de comprimente de onda
varifvel na regldc de 190 a 910 nm O eguipamento conta
com um nabulizador de fluxce cruzade e a agquisiglo a
proceasamento dos sinals & realizado por um computador
PDPR/A da Digital As condigles da operaglo do eguipamento
8ic apressntadas na TABELA 1

Ax linhaa nmnaliticaz des elsmentos eatudados
astTu relaclionadas na TABELA 2

TABELA 1 : Condigfes da operaglio do espectrémetre da
emipsfio com fonte de plaema induzido

Poténcia aplicada (nominal} 1,1 kW
Poté&ncia refletida (nomiral) < 10 W
Fregildncia da corrente 27,12 MH:z
Vazio do gie argbnio 1
~ Externo (refrigerante) 20 L ninﬂl
- Intermadifrio {auxiliar) 1 L min~}
= Interno {(arraste) 0,4 L Iin'l

Tempo de Integracio i0 B8




TABELA 2 Comprimentos de enda (A) referentes
a0o3 elementos determinados neste

trabalho
Elamento A [nm)

€d (b) 228 02 {I) (a)
Cu(b) 324,784 (1)
Al{b) 308,215(1)
Mn (b} 257,610(11) (a)
Ni(k) 231,604 (IX)
Cr(h) 267,716 (II)
Fe(b) 271,441{1II}
Ca(b) 193,366(II)
v{(b) 292,406 (I1)
B{b) 249,773(I)
Zr(b) 339,198(1I)
Mo({b) 202,030(1I)
Ag(b) 328,068 (I}
U{b) 409,014 (1T}
Zn (&) 213,856({I}
Co(c) 238,892 (II)
Ba(c) 233,527 (I1)
Mg (c) 279,553 (1)
Ph(c) 220,353(1I1)
Fe{c) 238,204 (1II)

fa) - As Indicagdes (I) & {II) represantam liﬁhan
atSmicas e iéniecas {H+}, respectivamente

{h] ~ Canais flxeos

{c)] - Méhocrotador N+l
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REAGENTES

utilizou-se somante reagentes de grau P A (para
anlise) com exceglo do TBEP ¢ TBPF des grau técnico
utilizado apresantou, tadavia, pureza suficiante para o3
axperimentos Egses reagantes safo relaclonades a aequir

Acide nitrico (HNO,), Merck e QM,

Fosfato de tri-n-butila (C, HyO0) 4PO, grau técnico,
Taetracloraeto de carbono {cc14], Merck,

Carbonato de andnic {(HHijzcuaj, Riedel-Da Hien AG,
Agua delonizada e bidesionizada

COMPOSTQS DE PARTIDA, MATERIAIS DE REFERENCIA E
SOLUGDES PADRUES

Nor experimentos onde houve necessidade ds 88
compor uma solugloc sinté&tica cuja matriz se constitulsee
de urdnio partiu-se do disxido de urénio, UD2 Esss
composte & de facll solubllizag8o & pode ser encontrado

com grau de pureza cohvenlente aoa experimentos

AR solugdes padrées utilizadas para 2
lavantamento das curvase analiticae e para os experimentos
de adigio/recuperagic foram preparadas a partir de padrdea
de pureza sspectrogrifica de procedéncia 4da Johnson
Matthaey Chemicals Ltd Para cada elenento, sampre gua
peoasivel, fel ascelhide um composto de  establlidade
quimica e fisica grande 8 de f&cil solubillzagfio

A exatidlic do método fol verificada analisando-se
matariais de referé@ncia certificados {Uzﬂa} da eérie 95
{1-7) de procediéncia do New Brunswick Laboratory Dessa
gérie selacionaran-se as amostras 95-2 e 9%-5 pois apre-
sentam composiglic quinica semelhante As de amostrap reais
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PREPARACAC DO TBP

A purificacio do TBP, depois de utilizade ou
quando néc utilizado por muito tempe, se faz necesahria
para a retirada dog Beus preodutos de degradacio (Acido
menobutll fosférico, #cido dibutll fosférico, 4cido
fogférico e butanol) Encontra-se na literatura diversos

métodos de purificacio de 7ppti 8,15

PREFPARACAXQO DA KMISTURA TBP/CC1,

A mistura TBP{CCld & preparada mrieturando-se
volumese dos reagentes de acordo com a rgiau antre e]las
previamente estabelscida para o axperimento

Esda mistura deverd ger equilibrada, momentos
antes dosa equilibrics de extragic, com uma soluglo de HH03
cuja concentragdo deverd ser igual A& concentragio dease
dcido ne soluglc de urAnie (fame aquosa} antes doe
equilibrica 0 wvalume da solugio de HN03 davaers
corregponder & metade do volume da fase orgidnica, sendo
esse equllibric rapetido duas wveresm com duas aliguotas

distintas da salugio do Acldo

LIMITE DE DETECCAO E DE DETERMINAGCAC

0B limites de detecglio foram calculados
considerando-se duas vezes o desvio padrfoc da radiagloc de
funde (K = 2} Para laso, utllizou-se a segquinte equaglo -
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Lig

onda,

K = congtante (K = 2)

pp, = dapvic padrioc das medidas de radiachko da
fundo no comprimento de onda analftico deo
elemanto

c = goncentragio do &lemento na mzluglo

Iliq“ intenaidada ligquida no comprimente de onda
rnalitice do eslemento

0g valeores para g substituig¢lo na aguagio foram
garados a partir de medidas de solugles contendo os ele-
mentos de interesee e.solugdes em brance Todas as aolu-

¢Bes estavam em meio HNO, 3 M e na presenga de 1 pug/mL U

3
08 resultados siy apresentados da TABELA 3

0 limite de determinagfo fol estabelecido como a
mener concentraglo poesivel de aer deterrinada dentro de
cartos limites de precisdc & exatidio

Experimentalmente, prapararam-se solugbes de
concentraclc conhecida dos elementos a partir da diluicio
de uma soluglico mais concentrada Para cada diluilgfio foram
preparadas uma gérie de onze 8sclugles, sandc entho,
medidas ag concentragdese dos elementos presentes A partir
dessas medigSee pode-se calcular a precisio s a exatidéoc
am cada diluigQle O limite de determinaglo de cada
alemento correspendeu a wmenor concentraclo medida cuja
precisic e exatidie nio ultrapassasgem 20 %
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ESTUDC DA INTERFERENCIA DO ESPECTRO DE EMISSRO
DO URANIO NAS LINHAS ANALITICAS DOS ELEMENTOS
ESTUDADOS

¢ principal objetivo deste estudo fol wvarificar
as Interferé&ncias devido ao espectro de emissdoc de urénio
nas linhaep analiticas dos diverscs elementoss eatudados =
satabelecer uma concentrag¢ic midxima de urénic remanescente
na fase aguosa apds as extraclee com TBP, de modo gue nfo
ocarram interferéncias significativas nas linhas
analiticas dos elementos de interesse

Neste estudo utilizaram-se solugses contendo a-
penas urdnlc nas concentragdes de 40, 20, 10, 5 e 1 ug/mL
Estas solugdes foram anallsadas, tanto nos canais tixomr
como ho monocromador N+l, de mode gque os sinales de
interferéncia do wurénio resultassem em valores de
concentracgido aparente de cada elemento

EFICIENCIA DA MISTURA TBP,J'CGI‘ NA EXTRACXO DE
URANIO

A equacio 1 ilustra, tomando como eXemplo & fon
un§+ em presenga de fons NO_, a reacdo sntre © TBP & o
cltion central hewavalente (uradnio (VI)}

2+ -
Uoj,q * 2 NOg. + 2 TBR, . o UO,(NO,), 2TBP,.

g 11/
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© wmecanieme nceltofS) para easa eguaglo
estabalace a eegquinte segléncia : num inetante inicilal
temcs o lon uranilo, UO§+, hidratado com seis moléculas de
Han, em saaguida, dois Ions HD; entrag no planc do cétion
central {(urdnio) deslocando guatro moléculas ds Hzn; nesss
instante, jA temos a formagio da molécula neutra
vo,(N0,), 2H,0, em sequida duas moléculas de TBP entram na
asfara de hidratag8o do cétion central deslocande as duas
moléculas de H,O restantes formando a molécula solvatada

2
uo, (NO,) , 2TBP

1 EM FUNCAD DO NUMERD DE EQUILIBRICS

Com a finalidade de se avaliar a eficiéncia do
TRP na extrag¢iic de urénic reallzou-se uma psdrie de
axperimentos onde o nimero de egquilibrios variou de dois &
sals (TABELAS 5 % 6) Para tal, utlilizou-se cinco solugbes
ldénticas de uranle de modo gue cada uma fosse submetida a
uy pimero diferenta de equilibrices A8 condigbes
axparimentals eic dadas a seguir

= goncentragic daa solugfes de urdnio :t 100 g/L

= acidez das solugdes de urfinio HN03 2 M

= razlo TBP;CCJ.4 t 40760, ViV

- wvolume da mistura TBP;CC.’LIlr en cada seguilibrioc @
40 nl

- volune das solugbas de ursnie ; 50 mL

- tempo de cada ecuilibrie : 2 min

2 EM FUNCAO DA RAZIC TBP/CCl, E DA CONCENTRACID
DE HRO 3
Negtes experimentos verificou-se & influéncia da

variac8o da razéo TBP/CCL 4 da concentracfoc de .'ﬁtlﬂ:\:i na
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fase aqueea iniclal sobre a aficiéncia do procedimanto de
separagdo (TABELA 7) ‘Todas as solugfes foram submetidas a
guatro equilibrice Az demais condigSes experimentais
foram mantidas lguaie A do item anterior

RECUPERACXO DE ELEHMENTOS ADICIONADOS A UMA
MATRIZ DE URANIO DETERMINACAD APOS SEPARACKO
PREVIA DA MATRIZ POR EXTRAGXO

Uma vez conhecidoc o comportamente da extraglo de
urdniec com a mistura TBP/CCl,, procurou-se verificar o
conpertamento dos elementos impurezas ea fungSe da
variag&ioc dos mesmos parAmetros estudados para © uranio
Para iseo, preparou-se uma soluglc contendo Cd, Cu, Mn,
Wi, Cr, ca, Vv, B, Zr, Mo & Al além do uranlo como matriz
para ser utllizada neste sastudo Ap&s o8 devidos
procedimantos de extraghc as elemantos impurezas foram
determinados nas fases aguosas finale (TABELAS € e 9) As
condicdas experimentais sio resumidas a seguir

- concentracio de uranic na faxe aguosa inilclal
100 g/L

- volume da fase aguosa inicial 80 nmi

= cancentragio de HNO, na fase aguosa iniclal 1 entre
1 e 6 M, conforme o experimento

- razag TBP;‘CCI4 {(fage organica) 1 315/65 e 40/6D, ViV

- volume da fase crgdnica . 40 mL

- nmera de eguilibrios 4

- tempo de cada equilibrio 2 min
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FRECISXO E EXATIDAO DO FROCEDIMENTO PROPOSTO

A avaliaclio da precisio a axatidio do
procedimento proposto foi realizada apds o estabslecimento
das condictes experimentais aensaliadas ao longe do
trabalho Estas ocondicg3es taabém serlo seguidas para A
andlise de amostras reals

A precisio da andlise foi determinada
analisando-ae s8sels amostras sintéticas Calculou-ma ©
desvio padrfiio a o daavio padr8o relativo de cada elemento
{TABELA 10)

A exatidlSs da an&lise fol avaliada analisando-se
dois padres de pureza sespectrogrifica a saber, 95-2 e
$5-5 do New Brunswick Laboratory {(TABELER 11). Devido &
quantidade de massa utilizada (o equivalente a <cinco
gramas de urnio} ndo fol possivel realizar mais do gque
ama tinica an&lise com cada padriio

Para os experimentos de precisfio as andlises
foram acompanhadas por trés sclugies am brancoe Para os
axperimentos de exatidfc as ansliases foram acompanhadas
por duas solugdes em brance Em ambos os casos utilirou-se
as médiae dos brancos
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RESULTADOS E DISCUSSAD

LIMITES DE DETECCXQ E DE DETERMINAGXQ

Observando-se as condigies experimentais deste
trabalho, consegulu-ge alcangar limites de deteccgfio muite
balxos (TABELA 1) Esaas valorss gquase nunca representam
a concentraglo minima gue realmente pode ser determinada
com sSequranga (entenda-se precisfoc e axatlddo) Ha
pratica, utiliza-se come referéncila o limite Ada
determinacic, pois & estabelecidu am basmes experimentais
conslderando-se uma precisfic e exatlddo previamente
estipuladas

o3 limites de deterninagic {TABELA 3)
alcangadoza neste trabalho eatfc muito satisfatsrios, pois
atendem a todas as aspecliflicacg®es (AETM a IFENH) para o8
compoetos de urénle no que diz respelto &s concentragies
individuala de cada elemento Para o Cd, por exempla,
alcangou~-se um excelenta valor de 0,01 ug/mL (0,1 ug/g U)
e para o E, outro elemento de grande 1mpertancia,
alcangou-se um valor de 0,04 ug/mL (0,4 pug/g Uy, gque estd
acima do gque se pode obter por espectrografia d¢ emisalio,
mas atende a todas as especificacgsdes no qua diz respeito a
sua concentragio maxima permitida On demais elementos,
apesar de serem tolerados em concentragbes mais elevadas
que o €4 & o B, apremsentaram limites de determinagla
também multo pequenos



TABELA 3 Limites de datecgdo (LP} e de determi-
pacla (LDT}) doa alementos estudados
neste trabalhao

Elamento LD LDT
(1inha, nm) (mg L") (mg L1y

Mg 279,S53(II)  0,0009 (a)

Mn 257,610(II) 5,001 0,01
ca 228,802(1) 0,001 0,01
Mo 202,030(TI) 0,002 0,02
cr 267,716{11) 0,002 0,02
Ni 231,604{IX) 0,004 0,02
Vv 292,406(I1) 0,004 0,02
B 249,773({1) a,006 0,04
Zn 213,856(1) 0,006 (a)
gr 339,198(II)  ©,007 (a)
Ba 233,527(1I) 0,008 (a)
ca 193,366(II) 0,009 (a)
Co 238,892 (II) 0,02 (a)
Al 308,215(I) 0,02 (a)
Fa 271,441(II) 0,03 {a)
cu 324,754, (I) 0,05 0,04
U 409,014 (II} 0,1 (a)
Pb 220,353(II) 0,2 (a)

{a) - A mar determinado
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INTERFERENCIAS DD ESPECTRD DE EMISSXO DO URANIO
NAS LINHAS ANALITICAS DE QUTROS ELEMENTOS

0 critéric utilizado na anfilise das
concentragliee aparaentes apresentadas na TABELA 4 para
aastabelecer se sfc ou nko significativas baseocu-se no fato
de sa estar determinando elementos em concentragdes
pequenas Em funglo doa proceascs de eolubilizacSc e
diluigAc da amostra, um valor de concentraglio aparente de
0,02 pg/ml, por exenple, representa 0,2 ug/g na amostra
atlida, isto &, dez vezes malor considarando-se a wudanga
da unidade de concentracio Apsim, valoras dessa ordem de
grandeza para elemantos coemo Cr, Al & Mo nlo representam
majores problemas, porém, para Cd e B, somente para citar
dois exemplos, sioc multo representativos

Come pode ser verlflicade na TABELA 4, as
interferéncias nas linhas analiticaz dos elementos,
obeservadas comge concentraglco aparente, aumentam com ©
aumento da concentracio de urlnio nae solugles

Ho =Blsetema de canals fixos, para algune
elementos como & ¢ caso do Fa, V e Al, as intarferéncias
s8c nals severas, aoc passc gue para o Cd, Mo e Mn a8 para
cltar alguns exemplos, as interferépcias nio sio
significativas na presen¢ga de urdnio em concentragdea até
da crdem de 1 ug/mL

As linhas Cd{I) 228,802 nm a B{X) 24%,773 nmn nic
sio afetadas significativamente pala espactrc de emiasdio
do urlnio até 10 ug/mlL Ispo, na pritica, representa uma
axcelente condigic para a determinagiSc desses elementos,
pola estdo normalmente presentes am concentragdes abaixo
doa seus respectivos limites de determinaglo, porém, muite
préximos
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TABFLA 4 - Interferéncias devido ac espectro de emissfic do

urdnioc nas

linhas

analiticas yraeferantes aos

elementos com canals fixocs e pele wmoncoromador
N+l utilizando-se sclucles da diversas <concen-

tracSes de urénio

Op valores correspondem &

concantracio aparente do salsmente (mg/L)

gi:;:?::ﬁtﬂ Concantragio de urdnio (mg L™1)
de onda 1 5 10 20 a0
(nm)

Mo{202,030}(a} < 0,02 < ©,02 < 0,02 < 0,02 < 0,02
cd{228,802)(a}) < 0,01 < 0,01 < 0,01 < 0,01 < 0,01
Ni(231,604)(a) < 6,02 < 0,02 < 0,02 < 0,02 0,02
B(249,773)(a) < 0,04 < 0,04 < 0,04 0,07 0,1
Mn(257,610){a) < 0,01 < 0,01 < 0,01 < 0,01 0,02
cr(267,716) {a) < 0,02 0,02 0,05 0,08 0,2
Fe(271,441) (a) < 0,03 0,3 0,7 1,5 2,9
v(292,406)(a) < 0,02 0,05 0,1 a,2 0,5
AL(308,215) (a) D, 06 0,3 0,7 1,4 2,7
Cu(324,754){a) < 0,04 < 0,04 < 0,04 0,05 0,1
Ag(328,064) (a) (e} 0,01 0,05 0,1 0,2
Zr(339,198)(a) < 0,01 < @,01 0,01 0,03 0,06
Zn{213,856} (B} < 0,01 < 0,01 0,01 (e) (o)
Pb(220,353)(b) < 0,2 < 0,2 < 0,2 (e) {e)
Ba{233,527)(b) < 0,01 < 0,01 < 0,01 () {c)

{a) = Canats fixos
ib) = Monocromador N+l
ic) - Hio calculado
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0 menor comprimante do camninho Sptico do
monocronador N+1 (0,75 m) em relagdo ao sistema simulténeo
(1 m) poderia produzir mailor interferéncia por parte do
espectro de emiss3c do uradnio Porém, comno pode gB&r
observado na TABELA 4, om elementus determinados pele
monccromador N+l né&o eofrem interfer&ncias significativas
devido & presenga do uranio Isso se deve & correta
saleclo dae linhas analiticaa utilizadas

Ern suma, conslderando-se as interferéncias nos
dole sistemas é&pticos, a determinaglc dox alementos de
interease podardA ser realizada restringindo-se a presenga
dea urdnic na fass aguosa a uma concentragdo mAxina da
1 pg/mL

EFICIENCIA DA EXTRACAOC DE URANIO PELA MISTURA
TﬂPICCI‘

1 ExM ruNcio DO NUMERD DE EQUILIBRIOS DE EXTRACXO

Apesar de o TEF sar un excelente agente extrator
de urdnic, as informagbes obtldas na literatura indicaram
a necesslidade de pe realizar mals de um eguilibrioc para a
axtracdo desse elementc davido & quantidade de urénioe
utilizada (cinco gramasa) Ag final dg procedimento de
axtracio, deverd rastar uma peguena quantidade daquele
elemanto na fase aquosa, ocuja concentragic deve oar
medida

Observando~se as TABELAS 5 e 6 , verifica-se da
forma clara gue a guantidade de urdnio axtraida aumenta
com o aumento do nimars de egquilibrios entre as famsep
agquosa e orgénica
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A TABELA § apresenta, de modo a poder acompanhar
a extragho durante sszpe procedimente, a concantragle ds
urdnie na fase orginica am fungdo do nGmaro de
equilibriss A soclugis 1 fol subretida a sels eguilfbrios
de extragio, a solugldo 2 a cince equilibrics, a moluglo 3
a quatro equllibrics & a solugic 4 a trés aguilibrios No
primeira aquilibrio cerca de %0 % de urfnio JA & extraldo
Com © eegundo equilibris a quantidade da urdnic axtraida
elava-ge para mais de 99 % e assim sucassivamente até a
gquasse total extracio desse alemento da fase aguosa

Na TABELA 6 a eficléncia da extracloc esté
raprasentada em termos mals intaressantes, isto &, em
concentragho de urdnio na fase aguosa Nesse procadimento
a concentragic de urinio na fase orgAnica ndo tem muita
importincia uma vez gue o3 elementos de interasae seris
daterninadss na fase aguosa Portanto, a concentragio de
uranioc remanescente ha fase aguosa tarsd grande importéncia
pels as interferéncias nase linhas analiticas dos elemantos
de interessme aunentam com o asumente da concentracio de
urfinio na scoluglo

Como pode ser observado, a concentragio de
urénio remanescente na fase aguosa final diminui & medida
que o nGmers da equilibrios aumenta Ease comportamanto
pode aser facllmente previsto asnalisando-se o8 resultados
da TABELR & 08 resultadoe aprsaasntados na TABELA 6,
todavia, sdc extremamente significativos, com apenas trés
equilibrios de extragic a concentragio de urdnic
remanescente na fage aguosa ficou am cerca de 10 pg/wl,
cor quatpe equilibricos obtem-se wvalores infariores a
1 ug/al, resultade multe exprassivo s gque refine asm
condigéar ldeajis para a detarminaghco dos microconstituin-
tas sen interferéncias significativas por parte do urénio.
Com cinco & sBels extragSes malhorou-sa ainda mais o
silptema porém carece de significado prético concentragbes
de urinio infericre=s a 1 ug/mL
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TABELA 6 =~ Concentragio de urfinic remanescente nas
fages aquosas ap&s 1, 4, 5 e 6 aguill-

brios
Nfimeros de equilibrioa
3 4 5 5
Concentragao
de urinic 10,2 0,88 0,33 < 0,1
(ng L™

Em fungko desses resultados, guatro equilibrios
mostra-se como nimerc adequado pols nloc & excessivo e
permite uma boa extracgio do urdnio

2 EN FUNCAO DA RAZAC TBFP/CCl, K DA CONCENTRACAD
DE HWO,

A TABELA 7 Indica que, para todas aa condigbes
utilizadas nessa sérile de experimentoes, o8 resultados sio
mempre muito satisfatérios em termos de concentragfo de
urfinio remanescente na fase agquosa. Em todas as condigdes

eptudadas obteve-ag una conceantrago de urénio senpra
inferior a 1 ug/nmL
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considerando-se a concentragio de urdnie

reapanascante, gualgquer combinacko entre as concentragdes

da HH03
sar util

TABELA

a8 A8 razdae TBP;ECli apresentadas na TABELA 7 pode
izada para a obtangfo de resultado satisfatério

7 t Concentracg#io de urdnlioc na fase aguosa apbs 4
agullibrios de extraglc Varlacbes da razle
agante extrator a o diluente ( TBP]CCI‘ ] Com
a varlagio da concentragioc de HNO
aquoma injcial

3 na famsa

Concentragio de uranic resansscente

Congentragio na fase aguosa  (mg L 1)
de
Razio TEP{ECI¢ em volume
HNOG
3
(M) I0/70(m) As/e5(a}) 40/60(Db)
2,0 0,3 0,4 6,7
2,5 0,4 <0, 1 0,2
3,2 0,3 <0,1 0,6
3,7 a,3 <0,1 0,
4,5 (e} (e} 0,4
{a]l-qbaterminadu por voltametria

{b)
(e)

- Determinade por ICP-AES
= Hio daterminade
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EECUPmCI'D DE ELEMENTOE ADICIONADOS A UMA

. f
MATRIZ DE URANID DETERHIHLCID APOE %ﬂquﬂ
PREVIA DA MATRIZ POR mq!n

1 OTINIZAGCAC DA RAZAO TBP/CC1 P

08 resultadonm apreasentades nas TABELAS 8 o 9
expreescs na forma de porcentagem de recupseracic, sfo
muitc satisfatérios pols a malor parte deles esté préxima
a 100 & Fezaa porcentagens de recuperag¢lo ndo apresentan
diferengas significativas comparando-se as duas ragdes da
mistura 'I'BP,acc:l4 Constata-ee, pordm, que & concentracla
de urfni¢ remanescente & malor gquando se utlliza a razéo
35/65 nas concentragles da 1 a 2 M de HHG3

0 Al mostrou resultados um poucoc inferiores A
média dos damals aelementocs Esse comportamento pode ter
como caugsa uma posalvel afinidade do elemente com o TEP

0a demaisa aelenentcs nfo apresentaran
comportamentas caracteristicos gque fossam Justificados
pala variagio da quantidade de TEP na mistura

08 resultados nfc indicam qualquer wvantagem de
alguma das razdes TBP;CEI4 utilizadas <Come pode ser
obesrvadoe nessas takelas & em outras (TRBELAS 5 e &) a
axtragio do urdnic &€ muite boa em ambas ae condiglies e, do
mesmo w®wodo, o & para a recuperagdc dos elementos
adlcronados 4 matriz {este experimento) Mesmoc que as
diferangas entre as razdes TBP;CCI4 astudadas sejam
pequenasa, torna-se mals interessante utilian | 1310
quantidade de THBP {razdo 35/65) em vista do cCl,, diluente
gue participa com mais Ada metade da mistura, ser
facilmente encentrado neo mercade am grau analitice e
produzido no pafs, além dias¢, quanto maior a participaclo
do cc1¢, maior serfd a densidade da mistura factilitando,
portanto, a separaclc da fase aguasa da orginica
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2 EN FUNCAO DA CONCENTRAGID DE HNO 3

QO P e o Cd apresentaram resultados muite bons
On resultados para o Cd ac longo da concentracho de Hmoa
astudada ndo revelam nesnhuma tendancia caracteristica O B
de um modo geral apresanta resultados acima de 100 & de
recuperacio Eseses valores podem smsr interpretadosm como
uma recuperaciic muito boa e, por outro lado, como uma
pagquena contaminagio Caso ismo ocorra wsard devide,
provavalmente, acs materiais & base da boroailicato s ace

reagentes, principalmente HNO, concentrado, gque fica muilto

3
tempo em contato com seus raciplentes Mesnme asaim, para a
ardem de grandeza das concentragies de B gue se espera
detarminar, asses valores de porcentagem de rscuparacgio

nfo apresantam nenhum inconvenienta

0 Cr & um elemento cujos resultados variam com a

cancantracho de HN03 Em concentracbean balxas A
recuperacic do elemento & peguena Easa recuperacio
aumenta com o aumento da concentragio de HNO3 Esse

comportamento & devido A alguma competic#ico entre o Cr e ©
urdnio palo TBF Em concentraglies mais balxas de HNG3 0
TBF perderia um poucc a alevada meletividade para com o
urdnio, tendo ocutros elementos malcres probabilidades de
formarem complexos com o TBF COutra explicacio possivel #&
a formacio, em altas concentragfes da HND

i4nicos da Cr com o ion NO

4+ de complexos

gque nio podem Bser extraldos

3
pelo TBF (& o gue acontece com © uraAnio em concentragdes

de HNC, acima de 6=7 M)

No caso do Zr, o gue acontece & o oposto Em
balxas concentragSes da HNO, sua recuperagfo & muito hoa
Em altas concentragbes a racuperagfo & ruim, Esse
comportamento & facilmenta explicével pois o 2r, A manairas
de urénie, forma complexos com o TBP gue proporcionam uma

boa extracdc da fase aguosa A wmedida que a concentragio
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TABELA & 1 Porcentagen de recuperagic de elementos adicio-

nadoa & uma soluglo de urfinlie Determinaghe
apés separagic da matriz com mistura TBP,’CCI4
Is/é5 (V/V) Varlacglo da concentracho de HNO
na fase aquosa inicial

3

Concantragio  Peorcentagem de racuperaclo (%)
nominal na

Concentragio de HNO, (M)

Elementc

fase aquasa na fase agquosa ilnicial

inicial

(mg L™V 1,0 2,0 3,2 4,4 5,8
ca 0,4 101 98 -1 102 29
Cu 2,0 105 97 102 97 97
Al 10,0 103 54 a8 59 94
Mn 2,0 102 98 29 100 1Lo0
Ni 10,0 3% 96 97 102 102
cr 10,0 76 94 97 100 100
Ca 10,0 1023 97 89 100 101
v 2,0 110 141 99 1e0 -]
B 0,4 107 112 101 105 108
Zr 2,0 S6 26 46 24 11
Mo 2,0 104 L 102 107 87
Zn 5,0 {a) {a) 100 {a} (a)
Co 5,0 {a) {a}) 101 {a} {a)
Ba 5,0 (a) {a) 103 {a) {a)
Mg 5,0 (a) (a) 101 (a) (a)
Phb 5,0 (a) {a) 100 {a) {a)
4] 100 (b) 121{c) 3,0(c) 0,2(c) 0,9{a2) 1,%(c)

. 7(d)

(a) -~ Nio determinado

(b ~ Concentraglo em g/fL

{a¢) - Concentraglo da urdnio, mg/L, remanescente na fase
aguoaa apbs os procedimentos de extraclc VAlido para as
soluciSes de Cd, Cu, Al, Mn, Ni, Cr, Ca, V, B, Zr & Mo

{d) - Concentra¢Bo de urAnic, mg/L, remanescente na fass
aguoaa apbs os procedimentos de extragic VAlido para asa
solugses de 2n, Co, Ba, Mg e Pb
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TABELR 9 1 Porcentagem de recuperaclo dos eslementos adi-
clonados &4 uma solugdo de urdnio Datarminacia
apfs separacio da matriz com miatura TBP;CEI‘
40760 (ViV} Variacfo da concentraclo de HNO,
na fase aguosa inicial
Concentraclc Porcentagem de recuparacio (%)
nominal na

Elementd fasa Aquosa Concentraglo de Hﬂﬂa M)

inicial na fape agueosa inicial

(mg LF) 1,0 2,0 3,2 4,4 5,6
cd 0,4 105 97 101 100 100
cu 2,0 loa 27 180 25 97
Al 10,0 1po2 - 13 96 -1 96
Mn 2,0 105 - 101 100 102
Ni 10,0 102 95 99 191 103
cr 10,0 78 =] 99 100 o1
ca 10,0 113 102 100 96 99
¥ 2,0 109 95 102 89 105
B 0,4 111 99 103 104 109
Zr 2,0 - 1.1 92 L 14 &
Mo 2,0 107 100 105 112 104
u 100 (a) 20(b) 1,1(b) Q,4(b) 0,2{(b) 1,4(b)

{a)
{b)

- Concentraglio en g/L
= Concentragio de urédnic, mg/L, remanescente na

fase agquosa apSs os procedimentos de extragio
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de HHG3 aumenta, & recuperaglo do Zr & prejudicada Quando
houver & necessidade de determinar $r am um composto de
urdnioc, deve-ss trabalhar em conhcentragles Ilguais ou
inferiores a 1 X, O Cr, todavia, nlo poder& ser
detarminado nesasas condig¢fes Um modo de contornar asse
inconveniente & a adiclo de F° A fase aquosa A formagho
de complexos aniénicos de F com o Zr impedird a sue
axtracfo pelo TEBP Ainda no casc da determinagBo de Zr em

concentragles baixas da HNO deve-sa eatar atento A&

3!
concentraglic de urdnio remanascente

A concentragio 3,2 M da H]'IGJ {TABELASE 8 « 9)
resulton em um hom Indice da recuperaclo para a pajoria
doa elementos de interesse Tanto para os experimentos
finais de avaliaclo da precisfc = exatidfic como para as
andlises de amostras reale concluiu-se pelo uso de uma
concentragho 3 M de HNC, na tege agquosa inicial
Concaentragles maile baixag tem o fnconveniente de resultar
numa concentraglio da urinlc remanesscente muite alta, gue
pederia por em risco os resultados de alguns elsmentos
Concentrages mais alevadas, mesme melhorande a extraglo
da urinio, tam o inconvenienta de consunir
desnecassariamente uma quantidade mafior de l-[l-ll:!"3 elevando o
ousto da anflise e prajudicando a etapa de nebulizacfo da
aclucko, pelo aumento da viecosidade & da daneidads 4da

fasa aguoasa

FRECISAD E EXATIDXO DO PROCEDIMENTO PROPOSTO

Congldarando ¢gue os valores apresantados nio alo
silmplasnente a média da repetigio de medidan de uma mesma
amcoetra e Bim a média dap nedidas de sels anostras
distintas, os resultados alcangados estio muito bons
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O valor numérico da imprecisfe (TABELA 10) deve
ser analisado com certa cautela Para o B, uma imprecisio
da ordem de 9% %, apesar da nunaricamente alts, nlo
invalida o procedimento de dsterminagfic do elemento, pois
a ordem de grandeza da concentracio medida & pegquena
(0,6 ug/g) A medida gue aumenta a ordem de grandeza da
concaentragdo, aa anAlises que tenham tal imprecisfo
comegar a Be tornar impraticévels J4 o Cd, também medido
na mesma ordem de grandeza que o B, apresentou uma
precisio muito boa, ou se}a, uma imprecisio de apenas 2 %

().} damais gslementos foram estudados am
poncantragdes mais elevadas Os resultados obtidos para
ales tambén slc nuito satisfatérios pois, as malores
imprecisfes alcancadas astdic em torno de 2 % e am malhores
abalxo de 1 %

Com a anflise des materiaie de referéncia do NBL
pode-se avallar o procedimento, em diferentes teores dos
microconatituintes em fungdo da exatidio dos resultados
(TABELA 11} Da mesma forma gue a consideragSo para a
precisfio, A exatidic & apresentada como erro relativo
(inexatiddo), ou Beja, ¢ quanto a medida ge dealoca de um
valor real ou de consenso Infaelizmente, como J4& fol
nencionado anteriormente, sd foi possivel calcular o erro
em uma Gnica amostra de cada um dos materiais de
referéncia devido A massa ({cinco gramas) utilizada por
axparimento

Faelos valores apresentados na TABELA 11
canstata-se uma bhoa exatidfo para o Cd e para o B,
conslderande & ordem de grandaza em gue constituem a
amostra A Ag, outro elemento da importAncia na anflise de
compostos deé urdnio, também apresentou boa exatldioc



TABELA 10 Preciefio do método propoesto Desvie padréo a
desvlio padrio relative calculades sobre seis

amgetras de Uoz processadas em paralelo

Desvio Deavio
Elemento Concentragio padrio
padrio relativo
(ug g~ v) (s) (%)
cd 0,57 0,01 1,8
cu 4,5 0,1 2,2
Al 11,1 o,1 0,9
Mn 2,90 0,02 1,9
Ni 12,8 0,1 0,8
cr 11,7 0,1 a,s
ca 19,5 0,1 Q0,5
L' 2,70 a,02 0,7
B 0,64 G,06 9,4
Mo 2,83 g, 03 1,1
Zn 5,00 o,04 o,B
Ba 5,0 o,1 2,0
Co 4,9 0,1 2,0
My 5,0 0,1 2,0

Pb 5,0 0,1 2,0




TABELA 11 @

a3

Exati1dds do método propoato Anillsa dos mata-
riaia de referéncia certificados de "303 95=2

e 95-5 (NBL) FErroc relative calculado sobra
uma fnica amostra submetida as procedimanto
proposto

g95=2{a) Obtido Errc 95-5{a) Obtido Errc
Elemento . relativo o ralativo
(ug g = U) (%) (kg g = ) (%)
cd 2,3 2,14 4 e, 0,24 33
Cu 21 20 5 2 - i)
Al 210 180 10 24 19 21
Mn 22 23 4 3 25
Ni 44 35 11 & 5 17
Cr 42 40 L] 5 25
ca 10 12 20 2 4 100
W 45 13 B 4 2D
B 2,2 2,0 D,3 c,5 57
Mo 21 20 3 2 33
Ag 2,5 2,3 0,2 0,2 0
Mg a0 50 50 4 & 50
Co  (b) 45 - {b) 5 -
Ba (b) 0,5 - {b) 0,1 -
Zn 200 200 1) 20 20 o
Pb 20 24 20 2 3 50
Fe 220 237 8 36 29 18
Na 160 158 1l 15 18 20
Li 10 16 iz 1 1 H
K 250 220 12 15 1B 28
U 0,5(c) 0,6(c)
{(a) — Valores certificados dos respectivos materials
do NBL
(b} - Nao certificado

(c}

- Concentragac de U, mg/L, remansscente na fasa
agquosa apts os procedimentoe de extragio
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Para uma Bérlae de salementos o8 erros relativos
280 muito grandes O©Os resultados para ¢ Mg apresentaram-ee
alptematicamente 50 % malorea gua os certificados

Mesmo que parte desses raesultados de exatidlo
egtejan destoantes em relacio aocs estudos de recuperagio
dos elementos microvzonstituintes, esses valores sfo muito
significatives e parmitem gue se prccedam as anfilises com
geguranga

COMENTARIOS FINAIS

A técnica da distribulglio liquido-liquido tam sae
mostrado multo eficiente na separagic guantitativa de
divereos elementes Essa eflcifncia aliada 4s excelentes
caracteristicas da espectrometria de emissdo com fonte de
plasma induzido (ICP-AES] permitem que essas técnicas
esjam utllizadas de forma asgccilada para aplicagio em
diversas &reas, principalmente para a determinagfo de
microconstituintes efou gquando & necessfria a eliminacglo
da matriz interferente (espectro complexo)

Ao final dos experimentos realizados neste
trabalhe, pode-se concluir gue a associagic fol multo
fellz na andlise de compostos de uré&nio

As interferéncias devido aoc espectro de enissfo
do urinio pudaram sar aliminadas ou minimizadas com a
axtracio somente do urinic da fasee aqucaa parmitinde a
determinacgio dos demals elementos de interesse

O procedimento permite a determinaclo de
diversos elementcs em peguenas concentragdes Pode gar
aplicado a diversas matrizes ({compostos de uranlo)
preferencialmente as de major pureza
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A combinacgiAo dessas duas técnicas resultou em um
procedimento sinples e de fFécll aprendizagem minimizando
etapas gue poderiam acarretar em contaminacgio

A pracisic alcancada & nuito boa meamc en
pedquenas cohcentragdes 08 resultados para a exatiddo
também faoram bons principalmente levandc—-ee an
conglderagio a ordem de grandeza das concentragieas
redidas

Asgim, este procedimente de determinacgiao de
impurezas presentes em teores pequenos nhos compostos de
urinio & recomendade inclusgive para as anilices rotineiras
desses materlials

PROCEDIMENTO FROPOSTO
O procedimentc & dado a seguir -

1~ Pesar uma massa do composto equlvalente a cinco

gramas de uranio ,
2- Solubil:zar, em bhégquer de Taflon, com HHD3 11

(uma parte da HNO_, concentrado para cada parte das

dgua blde51nnlzad:}

3= ApHs resfriar a solugio até a tamparatura

ambiente, transferir a solugio para um balko

voelumétrico de 50 mL, se possivel de materilal

izento de B, adicionar I-IHD3 de modo a ter apds o

acerto do wvolume uma soluclico 3 M e, finalmente,
completar com Agua

Notas A- E importante manter sempre constante o tempo

e a temperatura de solubllizac3c Dessa forma =a



&
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concentragio #fclda final serd aproximadamente a
mesma em todas as amostras solubilizadas

B- Reconenda-se gque +todas as andlises aajam
acompanhadas de uma sclugd3c em branco Essa
eclugdo & constitulda de Agua e HNO,
gquantidades daa utilizadas nas amostras [

nas nmesnas

submetida ac mesmo tratamento dado dg amostras
Preparagac da mistura TBP,"CCI4
1= HMedir por meio de uma proveta os volumas
necegadirios de TBP e Cccl, para obter a razfo 315/65
{¥/V) Eases volomes s8o levados para um funil
de separacdoc de 2 000 mL Agitar
Como cada amostra reguer 160 mL de fase orgdnica,
além de outros 160 mL para uma amostra eam branco,
recomenda-se preparar um volume da mistura gque
permita reparar gualguer perda durante a andlise
2- A essa mistura adicionar solugdo de HHO3 I M 0O
voluma deve corresponder & metade da mnistura
TEP;‘CCI4 Agitar peor dois minutos
3- Permitir que as fases sae separem € eliminar a
fasg agucsa
4- Repetir cutra vez os itens 4 2 e 4 3
5~ Apfs a aliminaglo da fase aguosa do item 4 4,
filtrar a fase orgdnica em papel de filtro de
malha média e recolher aem recipiente de vidro
escuros Tampar
b preparagio da mlstura TBP;CCli deverd ser
reallzada momentos antee dos egquilibrics
Para um funil de separagioc de 125 nmL, de
preferéncia de material isento de B, transferir a
solugic do balio wvolumétrice adicionando-me, anm
seguida, 40 mL da mastura TBP,’CCl4r Agitar por
dols minutos Em todcs o8 eqguilibrios de extragio
a relagio entre a fase crgfnica e a fase aguosa
sempre serd de 50749 (V/V)

6= Permitir gue as fases se separem & recolher a fase



37

arginica em um racipiente

7- Repetir cs itens 5 & 6 mais trés varzes

8- Lavar o cano de salida do funil de separagio com
etanol P A para a eliminagio de gualgquer reasiduo
de THF

9= A fase aguosa final & transferida para um
reciplente gque poesa ser fechado tomando o culdado
de nio permitilr gue passge também residucs da fase
orginica

10~ HWesge ponto a fase aguosa estd pronta para a
anflise no espectrdmetro
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