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Introducao

O emprego de fornos de radiagdo microondas para a
digestdo de amostras por via Umida ja € uma técnica
estabelecida e uma alternativa eficiente no tocante a
solubilizagdo de  elementos minerais para
determinagédo por técnicas espectroscopicas.
Apresenta uma série de vantagens, entre as quais a
reducdo do tempo de preparo das amostras, a
minimizagdo do uso de reagentes e um maior
controle das condigdes de digestdo, facilitando o
controle de temperatura e a medida da presséo
resultante. Em funcdo das caracteristicas do forno
com radiagdo microondas, o emprego de acidos
diluidos é alternativa bastante efetiva para a digestao
de amostras, diminuicdo da quantidade de residuos
gerados, reducdo de custos, obtengcdo de brancos
analiticos e desvios padrdo menores’. Além disso,
propicia digeridos mais apropriados para introdugdo
por nebulizadores pneumaticos em andlises
espectroscopicas. No entanto, a eficiéncia desse
procedimento depende das caracteristicas originais
da amostra. Neste trabalho, solugdes diluidas de
HNO, foram empregadas para a digestdo de amostras
com altos teores de proteina e gordura. Foram
avaliadas a eficiéncia de dgestao, a recuperagio de
minerais e a identificagdo preliminar dos principais
produtos de reagdo por RMN de 'H para posterior
separagdo e  caracterizagdo por  técnicas
cromatograficas.

Resultados e Discussao

Amostras de sangue, visceras e musculo de bovinos
e amostras de forrageira e soja em graos foram
submetidas a digestdo assistida por radiagdo
microondas, empregando-se 2,0 mL de HNO; 14, 7 e
2 mol L' + 1,0 mL de HO, 30% v/v. Os digeridos
foram analisados por ICP OES para caracterizagdo
multielementar e determinagdo do carbono residual.
Para a separagdo dos compostos residuais foram
realizadas extragdes liquido-liquido com o emprego
de cloroformio e éter etilico. Os extratos foram
rotaevaporados e reconstituidos em solventes
deuterados para andlise por RMN de 'H. Os
espectros foram obtidos em 256 transientes, com
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pulso w2 de 10 ps, tempo de repeticdo de 2s e
tempo de aquisicdo de 1 s. Na Tabela 1 estdo
representados os deslocamentos quimicos e a regido
tipica de alguns compostos encontrados para as
diferentes amostras estudadas’.

Tabela 1. Deslocamento Quimico e Regibes Tipicas dos
Principais Produtos Reacionais em Amostras Biologicas'.

Deslocamento Quimico Regiéo Tipica
(ppm)
50,5-3,0 alifaticos
54,0-47 hidrogénios carbinélicos
67,0-10,5 aromaticos e

nitrocompostos

Em concentrages de HNO; 14 e 7 mol L' os
espectros mostraram-se mais complexos, ou seja,
com maior numero de compostos formados apds a
digestdo, sendo que solugbes HNO; 2 mol L
resultaram em reducdo na quantidade de sinais nos
espectros de RMN de 'H. Por outro lado, solugdo
HNO; 7 mol L propiciou a obtengio de menores
desvios padrdo e melhor recuperagdo de analitos
quando comparado com HNO; 14 mol L.

Conclusoes

Solugbes mais concentradas geram uma maior
variedade de compostos organicos, tais como
nitrocompostos, compostos alifaticos e aromaticos
quando  comparadas  as solugbes  menos
concentradas, tendo como possivel explicagdo o alto
poder oxidante dessas misturas sob altas pressdo e
temperatura, gerando dessa forma uma quantidade
maior de residuos organicos. A eficiéncia da digestéo
em meio de &cido nitrico diluido provavelmente esta
relacionada com a oxidagdo do NO gerado a NO,,
reabsor¢do desse Oxido em solugdo seguida de
reacdo de desproporcionamento que regeneraria o
acido nitrico. Tal ciclo ocorreria enquanto houvesse
oxigénio gasoso na atmosfera do frasco reacional.
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