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Introducao

O preparo da amostra é a etapa critica dentro de um
protocolo analitico e envolve desde a simples
diluicdo até a decomposigdo parcial ou total'. O
desenvolvimento de novos métodos de preparo de
amostras evoluiu, culminando no lancamento de
modernos instrumentos baseados no uso de
radiacdo de micro-ondas e aquecimento resistivo.
Nesse trabalho foi feita uma avaliagdo comparativa
de um forno com aquecimento assistido por micro-
ondas com cavidade (MW) e forno de alta pressao
com aquecimento resistivo (HPA-S) para a
determinacdo de Pd e Pt em catalisadores
automotivos por espectrometria de emissao optica
com plasma indutivamente acoplado (ICP OES). Os
catalisadores sao constituidos de silica mesoporosa
(2Mg0.2Al,03.5Si0,), tornando-os materiais de
dificil dissolucao. Por esse motivo, a combinacao de
reagentes e sistemas de altas temperaturas e
pressao é importante para o sucesso do preparo
desse tipo de amostra. Os elementos de interesse
nesse trabalho (Pd e Pt) sdo suportados sobre a
silica mesoporosa que ¢é utilizada como
catalisadores automotivos. A determinagdo desses
elementos é importante para controle de qualidade
do produto final, visando atender normas
regulatérias de combate a emissdo desses
elementos para o ambiente®.

Resultados e Discussao

Amostras de catalisadores automotivos (~150 mg),
previamente moidas, foram submetidas a
dissolugdo parcial em forno de mirco-ondas
(Multiwave 3000, Anton Paar) e em forno com
aquecimento resistivo (HPA-S, Anton Paar), usando
0s seguintes reagentes: (1) 6 mL de agua régia com
MW:; (2) 6 mL de agua régia com HPA; (3) 4,5 mL
de HCI + 1,5 mL de H,SO, com HPA; e (4) 4,5 mL
de HNO; + 1,5 mL de HCI com HPA. Foram
utilizados os seguintes programas de aquecimento
(forno/temperatura/rampa/patamar): Multiwave3000/
210°C/ 20min/ 50min); e HPA-S/ 300°C/ 20min/
180min). Nos dois casos foi necessaria uma etapa
de resfriamento (~30 min). Ap6s a dissolucao
parcial, a mistura resultante foi transferida,
quantitativamente, para tubos Falcon®, diluida para
10 mL com agua ultrapura e centrifugada para
separacao do residuo solido remanescente. O
sobrenadante foi diluido cinco vezes para
determinacédo de Pd e Pt por ICP OES, usando as

condi¢des instrumentais descritas na Tabela 1.
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Tabela 1. Condicoes instrumentais do ICP OES.

Poténcia 1250 W

Gas Plasma 12 L min”
Gas Auxiliar 0,5L min”
Gas Nebulizador 0,2 MPa
Nebulizador Concéntrico
Camara de Nebulizagao Ciclonica
Comprimento de onda (nm)

Pd (1) 324,270 Pt (Il) 214,423

Foi aplicado o teste de adigdo e recuperacdo do
analito para verificar perdas durante os
procedimentos e possiveis interferéncias no ICP. Os
resultados das concentracbes de Pd e Pt
encontradas na amostra estdo apresentados na
Figura 1.
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Figura 1. Valores de concentragéo de Pd e Pt na amostra em
diferentes procedimentos.

Conclusoes

Os resultados mostram que ndo ha diferenca
significativa entre os resultados obtidos, com
diferentes acidos e formas de aquecimento, a um
nivel de 95% de confianca. As recuperacdes
variaram de 92% a 95% para o0s elementos em
todas as condicées estudadas. Considerando o
tempo gasto, o método 1 € o mais recomendado
para as determinacgdes de Pt e Pd propostas.
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