Sociedade Brasileira de Quimica (SBQ)

Determinagdo de Mn e Zn em Catalisadores Inorganicos a Base de
Silica por FAAS apo6s Tratamento da Amostra em Microescala

Camila C. Pereira (IC)l*, Eliézer Q. Oreste (PG)l, Adriane M. Nunes (PQ)l, Anderson S. Ribeiro (PQ)l,

Emerson S. Ribeiro (PQ)2

Laboratério de Metrologia Quimica (LabMeQui) DQAI — CCQFA — Universidade Federal de Pelotas (UFPel)
?|nstituto de Quimica — Universidade Federal do Rio de Janeiro (UFRJ)
*camila.cpereira@hotmail.com

Palavras Chave: Catalisadores inorganicos a base de silica, Manganés, Zinco, F AAS.

Introducao

Catalisadores inorganicos a base de silica, vém
sendo amplamente aplicados como suporte para
metais de transicdo, tendo em vista o seu potencial
catalitico, com indmeras aplicagdes industriais. A
vantagem na utilizacdo desses catalisadores é que
sdo estaveis em diferentes meios reacionais, o que
possibilita sua reutilizacdo, contribuindo com a
guimica verde. No entanto, a determinagdo dos
metais nestes materiais, normalmente é feita a partir
do uso de técnicas semiquantitativas, com uso de
grande quantidade de amostra, muitas vezes
incompativel em escala de pesquisa. Para uma
caracterizacdo adequada destes materiais se faz
necessario o desenvolvimento de novos métodos
analiticos, que visem principalmente a etapa de
preparo das amostras, ja que estas matrizes sao
dificeis de serem decompostas e a quantidade de
amostra disponivel para analise é um fator limitante.
Neste enfoque, 0 presente trabalho tem por objetivo
0 desenvolvimento de um novo método de preparo
das amostras, que seja simples e utilize poucos
miligramas da amostra. O procedimento foi avaliado
para a determinagdo de Mn e Zn em catalisadores
inorganicos a base de silica, dopados com estes
elementos, o0 que possibilitara um controle de
qualidade e uma caracterizacdo adequada dos
novos materiais por técnicas de espectrometria
atbmica.

Resultados e Discussao |

O estudo foi feito através da microdigestdo das
amostras preparadas pelo processo sol-gel frente a
uma mistura acida (HNOs/HF/H,O,) em recipientes
fechados utilizando aquecimento por microondas.
Na Tabela 1 e 2 sdo apresentadas respectivamente,
os resultados analiticos para a determinac¢éo de Zn
e Mn por FAAS em algumas amostras dos
catalisadores.

Tabela 1. Resultados para determinacgéo de Zn.

Tabela 2. Determinacdo de Mn em catalisadores
inorganicos a base de silica por F AAS.

Amostras Concentragéo RSD
(mg/g) (%)

Si02/Mn,037 25,68 * 0,47 1,8
Si02/Mn,03° 86,24 + 1,41 1,6
Si02/Al,03/Mn,03° 49,46 + 0,94 1,9
Si02/Mn20s/C° 8,85+ 0,17 1,9
SiO2/Mn;03/C* 6,84 + 0,09 1.3
Si02/Mn,05° 94,12 + 1,76 1,9

Concentragao

Amostras RSD (%)
(mg/g)
Si02/Nb,0s/Zn0O? 0,190 + 0,003 1,7
Si0,/Nb,0s/Zn0° 32,97 +0,40 1,2

3Sintese A: °Sintese Be n = 3.
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ANitrato 20%; °Nitrato 30%; Sintese A: %Sintese B; ®Acetato 30%
en=3.

Para verificar a exatidao, foram realizados testes de
adicdo e recuperacdo dos analitos na presenca da
matriz das amostras, obtendo-se recuperacdes
entre 90 a 95%, comprovando a eficiéncia da
metodologia desenvolvida para a quantificacdo dos
respectivos metais de transicAo nas amostras
inorgénicas avaliadas por F AAS.

Conclusodes

A metodologia proposta para o preparo das
amostras em meio acido com decomposicao
assistida por radiagdo microondas em microescala,
mostrou ser simples, rapida e reprodutivel para a
quantificacdo de Mn e Zn nos materiais inorganicos
a base de silica analisados por F AAS, a qual requer
pequenas quantidades de amostras e reagentes.
Portanto, mostra-se um procedimento adequado
para o objetivo do trabalho, podendo auxiliar de
forma efetiva na caracterizacdo destes novos
materiais compativel com a escala de pesquisa.
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