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RESUMO

As primeiras atividades relacionadas com a metodologi a Sm-Nd no CPGeo datam de

1991 com a presença do pesqui sador Gunt er Lugmair (La Jo lla, Califórnia ). A partir de então

outros pesquisadores participaram do processo que culminou com a implantação ofic ial em

1995 (Sato et ai 1995).

Com a dinâmica evolução dos materiais, os procedimentos analít icos associados ao

método vêm sofrendo alterações ao longo do tempo objetivando redução nos brancos, no

consumo de reagentes e tempo envolvido. Uma delas é a utilização 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 respect ivamente, um fator da ordem de 5. O consumo de reagentes ultra-puros

e tempo envolvido foram reduzidos em cerca de 70%.

A resina RE é específica para separa ção do grupo das terras raras e não se aplic a

quando se faz necessária separação de Rb e Sr, situação em que outros procedimentos são

adotados.
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INTRODUÇÃO:

Análises isotópicas de Sm e Nd por termo-ionização requerem separações precisas

dos mesmos em razão de interfe rências isobáricas mútuas e prov indas de outros elementos do

grupo de terras raras (ETR), especialmente leves . As técn icas anteriores, embora eficientes,

consumiam muito tempo e reagentes. Na técnica, descrita em Sato et ai (1995 ), a separação

do grupo dos ETR era efetuada em colunas de troca iônica preenchidas com resina catiônica

AG50WX8 (Bio-Rad) seguida de extraç ão de Sm e Nd, utilizando cromatografia de fase

reversa. Neste processo, a coluna era preenchida com pó de politetrafluoretileno impregnado

com o ácido fosfórico di-(2etilexil) (HDEHP).

Atualmente no laboratório do CPGeo a separação do grupo das terras raras é efetuada

em colunas preenchidas com cerca de 250f-l1 de resina RE. Essa resina de extra ção
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cromatog ráfica é compos ta pelo sis tema extratante 1M octi l (feni l) (N,N-di isobuti lcarbamoil)

oxido de me til fosfina (CM PO) em fosfa to de tr ibutila (TBP) impregnado em suporte

po limérico inerte. O ex tratante CMPO proporciona à res ina maior afinidade pelas terras raras

torna ndo-a uma imp ortan te ferra menta para separação do grupo das te rras raras. Corno eluente

é utilizado o áci do nítrico nas co nce ntrações IN e O,05N.

Para separa r o Sm do Nd é utilizada a resina Ln qu e consiste em pó de

pol itet raflu oretil eno impregnado co m áci do fosfórico di-(2etil exil) (HDEHP), preparado

indust rialm ente em granulação bem fina 100-150fl . Como eluente é utilizado o ácido

c lor ídrico nas concent rações O,26N e O,55N para extra ção de Nd e Sm respectivamente .

PROCEDIMENTO ANALÍTICO DE SEPARAÇÃO:

a) Se paração do grupo de terras raras ut ilizando colunas de Resina RE

Após digestão qu ím ica, a amos tra é tomada em 2ml de HNOJ IN, sendo então

depositada em co luna preench ida co m resina RE previamente cond icio nada. Na eluição, com

cerca de 3ml de HNOJ IN. os elementos sem interesse e possíveis interferentes são

desprezados. Os ET R são co letados a seguir adicionando 1,2m l de HNOJ O,05N. O material

coletado (grupo dos ETR) é evaporado até secura e o resíduo é encaminhado para separação

de Sm e Nd nas co lunas Ln . A resi na RE é então descarta da .

b) Extra ção de Sm e Nd uti lizando colunas de Res ina Ln

O grupo dos ETR proven iente da co luna RE é disso lvido em 0,2ml de HCI 0,26N e

depos itado em coluna preenchida com resina Ln. A co leta do Nd é efetua da com cerca de 3ml

de HCI 0,26N após descart e de aproxi madamente 5ml do mesmo ácido. A cole ta do Sm é

efe tuada co m ce rca de 2ml de HCI 0,55 N após descarte de aproxi madamente 2ml do me smo

ác ido. Após secagem, as fra ções de Sm e Nd são enca minhadas para análises

espectrométricas em es pec trómetro de massa te rmo-iónico (T IMS). Atualmente no CPGeo as

anà lises são efetuadas no espectrómetro Finnigan Triton (Th ermo Electron Corporation).

A resina Ln é então regenerad a e recondicionada através da passagem dos ácidos

HCL 6N e HCI O,26N respec tivamente.

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

uti lizan do-se de resina cati ônica do tipo AG 50W X8. O consumo tot al de HCL 2,62N para

eluição e 6,ON para limpeza ati ngia eerca de 80m l e 100ml respect ivament e e o tempo de
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trabalho de aproximadamente 12 horas . Na cxtra ção de Sm e Nd que utili zava pó de teflon

impregnado com (HOEHP), o consumo de reagentes era também elevado, em tomo de 6 rnl

durante a separação e de 30 mi na limpeza e recondic ionamento. O processo era muito lento,

consumindo cerca de 14 horas de trabalho.

No procedimento atual, que utiliza a resina RE para separação do grup o das terras

raras, o consumo total de HNO) (I N e O,05N) atinge cerca de 7,4 mi com um temp o de

trabalho de aproximadamente 2 horas. Na extraç ão de Sm e Nd utiliza-se a resin a Ln, se ndo o

consumo total de reagentes de 16 mi (separação) e de 24ml (limpeza e regeneração), 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 se r da

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

CONCLUSÃO

As técnicas analíticas atualmente em rotina no CPGeo-IGC-USP para o método Srn­

Nd POlsibilitaram a redução substancial do branco de procedimento, função principalmente da

redução- significativa dos volumes de reagentes utilizados. Resultou em uma separação

bastante eficiente de Sm e Nd em menor tempo.
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