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Paiavras-chave: acidos diluidos, preparo de amostras, microondas com cavidade

INTRODUGAO

Um procedimento ideal para digestdoc de
amostras deve ser rapido e gerar digeridos
com caracleristicas fisicas e quimicas
compativeis com a técnica analitica
empregada para medida dos analitos de
interesse. .

Fregiientemente sao adotadas condigdes
agressivas para uma decomposigio
quantitativa de compostos orginicos
presentes em amostras vegetais,

As altas temperaturas e pressées em um
microondas com cavidade proporcionam
condigbes severas de reagio sem a
necessidade do emprego de quantidades
elevadas de dcidos oxidantes. Contudo, sio
raros os trabalhos publicados que realizaram
uma investigagio sistematica do emprego
dessas condigbes associadas a estudos de
redugio da concentragiio acida. Neste estudo
foram realizadas digestSes de amostras do
forrageira do género Paspalum, empregada na
alimentagic de gado, com solucgdes acidas
diluidas e perdoxido de hidrogé&nio. Foram
determinados os teores de analitos de
interesse nutricional, carbono residual e
investigada a composicdo dos residuos da
digestio.

PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL

Amostras de 250mg de Paspalurm foram
digeridas empregando-se 2 mL de solugbes de
diferentes conceniragdes de HNO, 2,0, 3,0,
5,0, 7,0 @ 14 mol L") mais 1 mL de H.O, (30 %
v v'') e microondas com cavidade. A eficiéncia
de digestdo foi avaliada medindo-se os teores
de carbono residual (RCC) e de 11 analitos de
interesse com umn espectrémetro de emissio
atdmica com plasma indutivamente acoplado
(ICP-OES) com visio axial. :
Materiais de referéncia certificados foram
empregados para avaliagio da exatiddo
quando utilizado HNO:; 2moll?. Foi
determinada a acidez final de cada digerido e
investigadas as caracteristicas quimicas dos
residuos organicos soliveis por RMN
(ressondncia magnética nuclear). Tedos os
experimentos foram rcalizados em triplicata.

RESULTADOS E DISCUSSAO

Os teores de carbono residual para amostras
digeridas com a solug8e mais diluida
empregada foram menores que 13% mv',
Isto mostra que a alta pressfo produzida na
digestio com frascos fechados possibilita uma
acgio oxidativa do HNO; mais eficiente devido
ao conseqilente aumento da temperatura
mesmo quando este reagente ndc é
empregado em altas concentracdes.

Os espectros gerados por RMN apresentaram
diferentes classes de compostos orgénicos,
mesmo quando a diferenga dos teores de
carbono residual N80 eram consideraveis. Os
espectros foram mais simples para os
residuos de amostras digeridas com misturas
acidas mais diluidas.

De acordo com a litulagfo #Acido-base dos
digeridos a acidez residual variou de 1,2 a
4,0 mol L-1, dependendo da concemtracio
acida inicial.

A recuperagio dos analitos em material de
referéncia - certificado digerido com a solugao
HNO: 2mol L' foi equivalente aos teores
certificados (Tabela 1).

Estes estudos permitem concluir que materiais
vegetais podem ser digeridos empregando-se
microondas com cavidade e condigBes
oxidantes menos severas sem afetar a
recuperagio dos analitos e favorecendo a
introdugdio dos digeridos em equipamentos
sensiveis a concentragfo 4cida.

Tabela 1 — Teores (mg L") de alguns analitos
em amostras digeridas com HNO3; 2 mol L.

Amostra Cu Fe Mn

Folha de C 122+06 i 75,9+ 1,9

espinafre E 118+10 320%42 721125
(NIST 1570a)

Farelodemilho _C  247+040 148%1,8 255+ 0,29

{NIST B433) E 1954020 158+06 2631014

P. regneliil 9.4+02 19713 132+ 4
P. guencarum 9,2 +0,1 18818 127 +1
P. glaucescens 66+01 125+5 193+ 2
P._notatum 39+01 11845 1685+ 23
C = valor certificado
E = valor encontrado e
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