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Introducéao

Os elementos que constituem a matriz do carvao
podem estar associados com constituintes
inorganicos ocorrendo como silicatos, sulfetos,
sulfatos, 6xidos, carbonatos, fosfatos, etc., ou como
constituintes organicos em uma variedade de modos
menos conhecidos de ocorréncia, sendo esta mistura
complexa associada a muitos elementos traco. O
conteldo destes elementos pode fornecer
informacdes valiosas sobre a origem dos carvoes,
bem como sobre o impacto ambiental durante o seu
processamento e uso.” Os produtos gerados no
processo de combustdo do carvdo possuem muitos
elementos téxicos que sao facilmente lixiviados,
causando contaminacbes de &guas superficiais e
subterrdneas. Os métodos de decomposicdo de
amostras de carvao baseiam-se, principalmente, na
digestdo acida e fusdo alcalina, mas alguns destes
métodos sdo demorados e estao sujeitos a perda do
analito e contaminacdo. Neste trabalho, desenvolveu-
se uma metodologia analitica alternativa, utilizando a
extracdo acida assistida por ultra-som para a
determinacdo de elementos traco em carvdo pela
técnica de espectrometria de emissdo Otica com
plasma indutivamente acoplado (ICP OES). No
desenvolvimento da  metodologia  parametros
relacionados ao ICP OES e a sonda ultra-sdnica
foram otimizados, assim como tempo de extracdo em
HNO; e granulometria das amostras. As amostras de
carvao (0,2 g) foram extraidas com 4,5 mL de HNO;
concentrado e aquecidas em banho de vapor durante
2 horas a uma temperatura de 80 °C e entfio deixadas
em repouso por 24 horas. Ap6s o volume foi
completado com agua desionizada e, as suspensdes
resultantes homogeneizadas com uma sonda ultra-
sbnica. O volume foi completado para 30 ml e a
separacdo do residuo sélido feita por centrifugacédo
(3000 rpm, 30 min), sendo as medidas realizadas no
sobrenadante.

Resultados e Discussao

Os parametros instrumentais do ICP OES como
vazao do gas de nebulizacdo, \vaz&o do gas auxiliar e
poténcia de radiofreqiiéncia, assim como o0s
parametros da sonda ultra-sénica (poténcia e tempo
de sonicacgdo), foram otimizados utilizando material
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certificado de carvdo. As condi¢cdes 6timas para os
elementos estudados foram: vazdo do gés auxiliar (L
min*)de 02 para Co, Cu, Mn, Ni, V e Zn e 0,3 para
As e Pb; vazdo do gas de nebulizagdo L min™) de
0,6 para As, Co, Ni e Pb, 0,7 para Mn, Ve Zn e 0,8
para Cu; poténcia de radiofrequiéncia de 1400 W para
todos os elementos; poténcia da sonda de 70 W e
tempo de sonicagdo de 60s. O estudo da influéncia
do tempo de repouso em HNO; e do tamanho de
particula mostrou que os melhores resultados foram
obtidos para 24 horas de repouso e tamanho de
particula < 45 mm. Além disso, foi necessario um
aquecimento de 2 h a 80°C, para favorecer a extragao
dos analitos investigados. A metodologia foi entéo
aplicada para 4 materiais de referéncia certificados de
carvao, SARM 18, SARM 19, SARM 20 (AS Bureau
of Standards) e 1635 (NIST). Os resultados foram
concordantes com os intervalos de concentragdo dos
materiais certificados para os elementos Pb e Mn
(SARM 19, SARM 20 e 1635), Ni (SARM 19 e 1635),
V (1635), Zn (SARM 18, SARM 19, SARM 20 e
1635), As (SARM 20 e SARM 19), e Co (SARM 18 e
1635). Os resultados obtidos pela metodologia
investigada foram comparados com a decomposicdo
em forno de microondas. Para elementos com Cu, Ni
e V, a decomposicdo em forno de microondas
mostrou-se mais eficiente do que extragdo acida
assistida por ultra-som, provavelmente, devido a
dissolug&o total da matriz do carvdo. Na andlise de
amostras reais de carvdo, provenientes de jazidas
dos estados de RS, SC e PR, isto também foi
observado.

Conclusodes |

A metodologia proposta mostrou-se adequada para a
determinacéo de Pb e Mn (SARM 19, SARM 20 e
1635), Ni (SARM 19 e 1635), V (1635), Zn (SARM 18,
SARM 19, SARM 20 e 1635), As (SARM 20 e SARM
19), e Co (SARM 18 e 1635) pela técnica de ICP
OES, utilizando acalibracdo externa. Fatores como:
aquecimento (80 °C/2h), tempo de repouso em HNO;
durante 24 h e tamanho de particula < 45 mm
favoreceram a extracdo dos analitos nas amostras
analisadas. A metodologia apresentou baixos limites
de deteccdo e desvios padréo relativos < 10%.
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