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Determinacéo de metais em polimeros por espectrometria de absorcdo atdbmica apds
combustao iniciada por micro-ondas

Aluno:Roger Kainan Braun
Orientadora: Profa. Dra. Juliana Severo Fagundes Pereira

Objetivo:

Este projeto tem por objetivo principal investigar a possibilidade de emprego do método
de MIC-FF-AAS para decomposicdo de PVC, com a subsequente quantificacdo de Cd e Pb por
espectrometria de absorgédo atomica (AAS).

Resumo:

Os polimeros sdo considerados materiais de grande relevancia tendo em vista seu
crescente uso em diferentes areas e, entre os polimeros mais utilizados, cabe citar o poli(cloreto
de vinila) (PVC). Em geral, em suas aplicagdes é necessario que o polimero esteja disponivel
em uma pureza adequada. E sabido que a presenca de impurezas metélicas em polimeros pode
alterar de forma significativa as propriedades dos mesmos e, consequentemente, modificar seu
desempenho. A presenca de metais em polimeros pode ser oriunda de vérias fontes, como por
exemplo, retardantes de chama, plastificantes, estabilizantes e pigmentos. Com relacéo ao PVC,
Ti, Pb, Zn e outros compostos, como silica e carbonato de célcio sdo comumente adicionados
para aumentar a resisténcia e tenacidade. Desta forma, a determinacdo de metais em PVC, é
necessaria para avaliar a presenca de impurezas e avaliar a qualidade do produto final, sendo
necessario desenvolver métodos analiticos adequados para a determinacdo de metais em
polimeros. Métodos baseados na combustdo tém sido utilizados para a decomposicdo de
materiais poliméricos, como a combustdo iniciada por micro-ondas (MIC).

Com relagdo as vantagens relacionadas ao uso do sistema de MIC acoplado a técnica de
espectrometria de absorcdo atbmica com chama com tubo aquecido (FF-AAS) cabe destacar:

e Elevada eficiéncia de transporte do analito até o sistema de atomizacao;

e O uso do método promove a pré-concentracdo e aumento da eficiéncia de transporte das
espécies volateis até o atomizador, aumentando a sensibilidade e permitindo alcancar
limites de deteccdo mais baixos;

e E possivel efetuar a analise direta dos analitos em PVC, sem utilizar uma etapa prévia
de decomposicao de amostras;

e O uso de métodos de preparo de amostras que permitam a analise direta da amostra
so6lida é vantajoso
Por isso, propde-se neste projeto a determinacdo de Cd e Pb em PVC empregando-se a

MIC-FF-AAS, com o objetivo de avaliar a presenca destes contaminantes neste tipo de
polimero.

A combustao das amostras foi feita em um forno de micro-ondas doméstico modificado,
contendo uma camara de combustdo conectada a um sistema de capilares que, por sua vez, estdo
conectados a um tubo aquecido posicionado na chama do espectrdmetro de absorcdo atdmica. A
combustdo das amostras foi efetuada sob uma vazao continua de oxigénio na presenga de nitrato
de amoénio como iniciador de combustdo, onde as amostras foram utilizadas na forma sélida
(formato de comprimidos).

Os vapores gerados da combustdo da amostra sdo carreados, através de capilares
adequados, até o interior do tubo metélico colocado sobre a chama. Desta forma, o acoplamento
do método de decomposicdo por MIC e a determinacgdo dos analitos por F AAS é feito em duas
etapas: geracdo dos compostos volateis apds a combustdo da amostra e determinagdo dos
analitos por F AAS. Foram investigadas as melhores condicGes para a etapa de combustdo das
amostras, através da avaliagdo do volume da solucdo iniciadora de combustdo (NH4NO3), tempo
de irradiacdo com micro-ondas, vazdo de oxigénio adequado para a completa combustdo das
amostras e massa de amostra. De acordo com os resultados obtidos, a faixa de massa de amostra
possivel de ser decomposta foi de 10 a 40 mg e para a decomposi¢do completa destas massas de
amostra, foi necessario utilizar uma vazao de oxigénio de 1,2 mL min*, 40 uL de NH4NOs.



