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Introducao |

O elevado teor de cloretos é a principal causa de
corrosao das estruturas de aco do concreto armado,
ja que esse elemento é abundante na natureza,
sendo facilmente incorporado ao concreto.! Isto
justifica a importancia do controle de cloretos nas
matérias-primas utilizadas para obtencdo do
concreto. O Ilimite méaximo estabelecido para
cloretos em cimento Portland é de 0,1% em massa.?
Assim, este trabalho teve por objetivo desenvolver
um método para determinar a concentracdo de ClI
em cimento Portland, apés procedimento de
volatilizacdo do analito, promovida por Combustédo
Iniciada por Micro-ondas (MIC).® A determinacéo de
Cl foi feita por Cromatografia de fons (IC) e
Potenciometria com Eletrodo fon Seletivo (ISE). A
exatiddo do método foi avaliada pela utilizacdo de
material de referéncia certificado (CRM), e por
comparacdo com método oficial da American
Society for Testing and Materials (ASTM).

Resultados e Discussao |

A amostra de cimento Portland, adquirida no
comércio local de Pelotas — RS, foi submetida a
procedimento de volatilizagdo em um forno micro-
ondas Multiwave 3000® (Anton Paar), utilizando
NH4sNOsz (50 ul, 6 mol 1), como iniciador de
combustdo, agua ultrapura ou solucfes alcalinas (6
ml), como solu¢cbes absorvedoras, e uma pressao
de Oz2de 20 bar. A massa de amostra utilizada (50 a
300 mg), foi misturada com celulose microcristalina
(200 a 600 mg), na forma de invélucros com
polietileno. O programa de irradiagéo foi: 1400 W/50
s; 0 W/2 min; 1400 W/5 min; 0 W/20 min.

Com o intuito de verificar a exatiddo do método
proposto, o CRM PACS-2 (Marine Sediment) foi
submetido as mesmas condi¢cdes da amostra. Além
disso, executou-se também o procedimento oficial
C114 - 13 da ASTM para a determinacao de Cl.* Os
resultados obtidos nas melhores condi¢cbes
estudadas (100 mg de cimento + 300 mg de
celulose e 6 ml de H20) estdo apresentados na
Tabela 1.
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Tabela 1. Concentracéo de Cl, determinada por IC e
ISE apés volatiizacdo por MIC, e
segundo procedimento ASTM (média *
sd (RSD), n=3).

Método Cl (mg kg™1)
Cimento Portland CRM PACS-22
MIC + IC 339+15(4,4) 29370+ 1900 (6,5)
MIC + ISE 347 + 20 (5,8) ndb
ASTM 302 + 33 (10,9) ndP

aConcentracdo informada para Cl no CRM PACS-2:
30000 mg kg?; b nd = ndo determinado.

Como mostra a Tabela 1, a exatiddo do método MIC
+ IC foi confirmada pela concordancia satisfatoria
(98%) com o valor certificado no CRM. Nao foram
observadas diferencas significativas entre os
resultados obtidos pelos diferentes procedimentos
utilizados (ANOVA, 95% de confianca), de forma
gue se pode empregar o método proposto, sem
prejuizo na exatiddo, possibilitando que néo
somente a IC, mas também a ISE possam ser
utilizadas para a determinacdo de Cl, o que traz
simplicidade e menor custo ao método. Ainda, cabe
destacar que a volatilizagdo do analito apresenta
vantagens com relacAo ao  procedimento
recomendado pela ASTM, por se desenvolver em
um menor tempo, com uso de agua ultrapura como
solucdo absorvedora do analito, menores RSDs e
maior frequéncia de andlise.

Conclusodes

Através dos resultados obtidos, pode-se concluir
que a MIC foi apropriada para a volatilizacdo de CI
em cimento Portland para a posterior determinacéo
por IC ou ISE. Além disso, os resultados
demonstraram concentracdes de Cl dentro do limite
maximo recomendado para a amostra analisada.
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