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RESUMO

As primeiras atividades relacionadas com a metodologia Sm-Nd no CPGeo datam de
1991 com a presenga do pesquisador Gunter Lugmair (La Jolla, California). A partir de entdo
outros pesquisadores participaram do processo que culminou com a implantagdo oficial em
1995 (Sato et al 1995).

Com a dindmica evolugao dos materiais, os procedimentos analiticos associados ao
método vém sofrendo alteragdes ao longo do tempo objetivando redugdo nos brancos, no
consumo de reagentes e tempo envolvido. Uma delas é a utilizagdo de resinas RE e LN
(EIChroM Industries Inc.) com as quais os brancos para Nd e Sm foram reduzidos para cerca
de 40pg e 20pg respectivamente, um fator da ordem de 5. O consumo de reagentes ultra-puros
e tempo envolvido foram reduzidos em cerca de 70%.

A resina RE € especifica para separagdo do grupo das terras raras e nao se aplica
quando se faz necessaria separagdo de Rb e Sr, situagdo em que outros procedimentos sdo
adotados.
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INTRODUCAO:

Analises isotopicas de Sm e Nd por termo-ionizagdo requerem separagdes precisas
dos mesmos em razao de interferéncias isobaricas mutuas e provindas de outros elementos do
grupo de terras raras (ETR), especialmente leves. As técnicas anteriores, embora eficientes,
consumiam muito tempo e reagentes. Na técnica, descrita em Sato et al (1995), a separagdo
do grupo dos ETR era efetuada em colunas de troca idnica preenchidas com resina cationica
AG50WX8 (Bio-Rad) seguida de extragdo de Sm e Nd, utilizando cromatografia de fase
reversa. Neste processo, a coluna era preenchida com pé de politetrafluoretileno impregnado
com o acido fosférico di-(2etilexil) (HDEHP).

Atualmente no laboratério do CPGeo a separagio do grupo das terras raras € efetuada

em colunas preenchidas com cerca de 250ul de resina RE. Essa resina de extragdo
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cromatografica é composta pelo sistema extratante 1M octil (fenil) (N,N-diisobutilcarbamoil)
oxido de metil fosfina (CMPO) em fosfato de tributila (TBP) impregnado em suporte
polimérico inerte. O extratante CMPO proporciona  resina maior afinidade pelas terras raras
tornando-a uma importante ferramenta para separagdo do grupo das terras raras. Como eluente
¢ utilizado o acido nitrico nas concentragdes IN e 0,05N.

Para separar o Sm do Nd ¢ utilizada a resina Ln que consiste em pé de
politetrafluoretileno impregnado com dacido fosforico di-(2etilexil) (HDEHP), preparado
industrialmente em granulagdo bem fina 100-150p. Como eluente é utilizado o 4cido
cloridrico nas concentragdes 0,26N e 0,55N para extragdo de Nd e Sm respectivamente.

PROCEDIMENTO ANALITICO DE SEPARACAO:

a) Separagdo do grupo de terras raras utilizando colunas de Resina RE

Apos digestdo quimica, a amostra ¢ tomada em 2ml de HNO; IN, sendo entdo
depositada em coluna preenchida com resina RE previamente condicionada. Na eluigdo, com
cerca de 3ml de HNO; IN, os elementos sem interesse e possiveis interferentes sdo
desprezados . Os ETR sdo coletados a seguir adicionando 1,2ml de HNO; 0,05N. O material
coletado (grupo dos ETR) é evaporado até secura e o residuo € encaminhado para separagdo
de Sm e Nd nas colunas Ln . A resina RE ¢ entdo descartada.

b) Extragdo de Sm e Nd utilizando colunas de Resina Ln

O grupo dos ETR proveniente da coluna RE ¢é dissolvido em 0,2ml de HCI 0,26N e
depositado em coluna preenchida com resina Ln. A coleta do Nd € efetuada com cerca de 3ml
de HCI 0,26N ap6s descarte de aproximadamente Sml do mesmo écido. A coleta do Sm €
efetuada com cerca de 2ml de HCI 0,55N apéds descarte de aproximadamente 2ml do mesmo
acido. Apds secagem, as fragbes de Sm e Nd sdao encaminhadas para andlises
espectrométricas em espectrometro de massa termo-ionico (TIMS). Atualmente no CPGeo as
andlises sdo efetuadas no espectrometro Finnigan Triton (Thermo Electron Corporation).

A resina Ln é entdo regenerada e recondicionada através da passagem dos acidos

HCL 6N e HCI 0,26N respectivamente.

RESULTADOS
No procedimento anterior, a separagdo do grupo das terras raras era efetuada

utilizando-se de resina catidénica do tipo AG 50WX8. O consumo total de HCL 2,62N para

eluigdo e 6,0N para limpeza atingia cerca de 80ml e 100ml respectivamente € o tempo de
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trabalho de aproximadamente 12 horas. Na extragdo de Sm e Nd que utilizava p6 de teflon
impregnado com (HDEHP), o consumo de reagentes era também elevado, em torno de 6 ml
durante a separagdo e de 30 ml na limpeza e recondicionamento. O processo era muito lento,
consumindo cerca de 14 horas de trabalho.

No procedimento atual, que utiliza a resina RE para separagao do grupo das terras
raras, o consumo total de HNO; (IN e 0,05N) atinge cerca de 7,4 ml com um tempo de
trabalho de aproximadamente 2 horas. Na extragdo de Sm e Nd utiliza-se a resina Ln, sendo o
consumo total de reagentes de 16 ml (separagido) e de 24ml (limpeza e regeneragdo), com um
tempo total de 7 horas de trabalho .

O branco total do procedimento anterior era da ordem de 200pg de Nd e 100pg de

Sm. No procedimento atual, utilizando as resinas RE e Ln o branco total passou a ser da

ordem de 40 pg de Nd e 20 pg de Sm.

CONCLUSAO
As técnicas analiticas atualmente em rotina no CPGeo-1GC-USP para o método Sm-
Nd possibilitaram a redugdo substancial do branco de procedimento, fungao principalmente da

redugdo- significativa dos volumes de reagentes utilizados. Resultou em uma separagdo

bastante eficiente de Sm e Nd em menor tempo.
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