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Introducao \

Determinagbes elementares em amostras sdlidas
sao, tradicionalmente, executadas apds digestdo ou
dissolugao dos materiais seguindo a detec¢cédo com a
técnica analitica apropriada. Em geral, a etapa de
preparo da amostra consome o maior tempo da
analise, podendo ocorrer perdas de analitos ou
contaminacdes, comprometendo a precisdo e
exatiddo dos resultados. Esses problemas podem
ser potencializados quando se desejam determinar
tracos e ultratragos de elementos em amostras de
alta pureza, alguns utlizados para fins
tecnolc’)gicos1’2. Muitos desses materiais, como no
caso da alumina, sdo de dificil pré-tratamento,
podendo resultar em dissolugdes incompletas,
afetando a precisdo e a exatiddo dos resultados
analiticos®. Neste contexto, a analise direta de
soélidos via introdugdo direta da amostra solida pode
ser uma boa opgéo, devido as inUmeras vantagens,
tais como, minimizacdo de contaminagao, de perda
do analito, de geragdo de residuos e da
possibilidade de avaliar micro—homogeneidade.1
Sendo assim, o objetivo desse ftrabalho é a
proposicao de um método para a determinagéo de
Si em alumina por espectrometria de absorgao
atbmica com atomizagdo em forno de grafite e
amostragem direta de solidos (SS-GF AAS) com
modificador de plataforma NbC .

Resultados e Discussao \

Os experimentos foram realizados em um
espectrometro AnalytikdJena, modelo Zenit-60. Com
amostrador manual de sélidos. E sabido da literatura
que em temperaturas acima de 1.560°C o Al,O;
reage com a plataforma de grafite pirolitico,
danificando a sua superficie e o sinal analitico®.
Além disso, o Si pode formar SiC que é um

composto altamente refratario (T; = 2830)°, que
prejudica sua sensibilidade e eficiéncia de
atomizagcdo. Sendo assim, o modificador

permanente com 350 pg de NbC, devido ao seu
carater extremamente refratario (T; 3500 °C)*, foi
crucial para evitar esse processo de desgaste,
aumentando o tempo de vida da plataforma para,
aproximadamente, 500 ciclos de aquecimento,
sendo o tempo de vida do filme formado de ~ 250
ciclos. Foi observado que o NbC ndo tem acéo de
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modificador quimico, entretanto, com a adequada
otimizagcdo do programa de aquecimento e as
caracteristicas refratarias do Si ndo foi necessario o
uso de modificadores quimicos. O programa de
aquecimento utilizado esta descrito na Tabela 1.

Tabela 1. Programa de aquecimento utilizado na
determinagao de Si.

Etapas T(°C) Rampa °C/(s)  Patamar(s)
Secagem 1 150 15 15
Secagem 2 180 36 10

Pirdlise 1300 100 20
Atomizacgao 2500 2400 5

Limpeza 2600 2600 3

A determinacdo desse elemento foi realizada com
calibracao aquosa, as concentragdes variaram de 40
a 180 pg L. A equagdo da reta obtida foi; (A =
0,0008x-0,0043, r’= 0,9997). Massas do material de
referéncia certificado Alumina Reduction Grade —
699 (NIST), variando de 32 a 81 nug, foram pesadas
diretamente na plataforma modificada (n=6
medidas). Os resultados obtidos (Tabela 2) foram
concordantes em 95% no nivel de confianga (teste-t
student).

Tabela 2. Concentragdo de Si no material de referéncia
certificado de alumina com amostragem direta de sélidos.

Valor de referéncia
ngg”+dp
0,0120 + 0,0008

Valor encontrado
ug g” +dp (n=5)
Si 0,0124 £ 0,0016

Conclusoes |

O método proposto € simples e rapido podendo
ser utilizado para o controle de qualidade de
alumina. O uso do modificador quimico permanente
(NbC) mostrou-se eficiente na protecdo da
superficie grafitica evitando sua danificagdo pela
reacéo do Al,O; e a formagéo do SiC, aumentando a
precisdo e a exatidao dos resultados.
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