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Resumo

A maioria das técnicas analiticas utilizadas para determinagdes de elementos em amostras de solo e tecido vegetal requer que estes estejam na forma de
uma solug¢do aquosa sem residuo, que sejam de rdpidas na execugdo e com umad taxa de amostragem compativel com o método analitico. Foram analisadas
7 matrizes de tecido vegetal certificadas, onde foram comparados 2 métodos de dissolu¢do dessas matrizes para fins analiticos, sendo elas a digestdo em
bloco digestor e via micro-ondas. Foi observado que as metodologias ndo possuem diferencas estatisticas significantes entre si. Ressalva-se que para as
amostras de solo ricas em matéria orgdnica, deve-se realizard novos estudos para obter-se uma nova metodologia via micro-ondas mais eficiente e segura.
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Como na maioria das dreas aplicadas, a quimica apresenta-se fundamental para o fornecimento de informacdes para tomada de decisdes na agronomia. E
com o uso de resultados quimicos é possivel se conhecer o grau de caréncia ou excesso de nutrientes em um solo e a necessidade de adubagdo e calagem
(para a corregdo do pH do solo)(NOGUEIRA, 2003). Hd técnicas que possibilitam a andlise de amostras no estado sdlido, enquanto outras apenas em
solugdo, normalmente aquosa, ou ainda como uma suspensdo. Entretanto, quando se pensa em andlises quimicas, as técnicas usadas necessitam,
geralmente, de algum tipo de preparo de amostra, que transforma a forma original da amostra em uma forma mais conveniente e/ou mais apropriada para a
andlise. Os procedimentos de preparo de amostras exigem cuidados que objetivam minimizar os erros e garantir boas exatiddo e precisGo. Sendo que os
detalhes experimentais que sdo considerados devem-se as peculiaridades dos analitos e/ou a sua faixa de concentragdo e, nGo somente, as caracteristicas
da técnica analitica que serd utilizada (SOUSA et al, 2015). Dentre os métodos de preparo de amostra a alta temperatura empregada em via Umida
destacam-se o aquecimento por conveccdo (blocos digestores, chama ou chapa aquecedora) e por micro-ondas, normalmente empregando dcidos minerais
oxidantes e peroxido de hidrogénio (NOGUEIRA, 2003). Com relagdo & utilizagdo do forno de micro-ondas em comparagdo a outros métodos tem-se como
vantagens a maior eficiéncia na dissolucdo, a possibilidade de utilizagdo de somente dcido nitrico ou solu¢do aquosa deste para a decomposigdo da
amostra, tem-se uma redugdo de riscos de perdas de analitos por volatilizacdo e também reduzido o risco de contaminacgdo devido ao ambiente de trabalho
(KINGSTON & HASWELL, 1997).

Material e métodos

Foram digeridas 7 amostras certificadas de tecido vegetal, em triplicata, com as metodologias: Via bloco digestor e via micro-ondas. A massa utilizada em
ambas as metodologias foram de 100 mg. Na metodologia em bloco digestor, a amostra foi adicionada junto com 2 mL de H2S04 p.a. em tubo de digestdo,
Posteriormente, colocou-se para em bloco digestor a 280°C/1h, apds este tempo, deixou-se esfriar, sempre fora de bloco, por 5 mim, em seguida acrescentar
1 mL de H202, deixar esfriar por 5 mim e retorna ao aquecer a 280% 30 mim. Apds o resfriamento de 5 mim, acrescentar mais 1 mL de H202, deixar esfriar
por mais 5 mim, posteriormente aqueceu-se por 30 mim. Com as amostras limpidas, transferiu-se quantitativamente para baldo volumétrico de 50 mL e
aferiu-se com dgua deionizada. Em sequida, determinou e quantificou- se de fésforo. Para a metodologia via micro-ondas, a amostra foi acrescentada com 5
mL de HNO3 p.a. e 2 mL de H202 p.a. em recipiente de PTFE-TFM. Verificar se todos os par&imetros como temperatura, poténcia, reagentes, volumes,
numero de vasos, resfriamento e rotagdo estdo de acordo com os parGmetros desejados para analise, em seguida iniciou-se o processo de digestdo com
uma rampa de aquecimento de 20 mim e 10 mim de resfriamento com uma potencia de 850 W em rotagdo constante no aparelho de micro-ondas
Multiwave ECO Paar. Em seguida precedeu-se diluicdo e analise. Precedeu-se a quantificagcdo de fosforo nas amostras para verificar se analise pelo método
Murphy-Ralley, para verificar se os resultados eram alterados pelos processos de preparo de amostra e em seguida procedeu-se analises estatisticas com
determinacdo coeficiente de correlacdo entre as metodologias (R2), test T, d.m.s. e teste F para verificar se hd diferenca estatistica entre as metodologias.

Resultado e discussao

Para as digestdoes das amostras de tecido vegetal, os testes da nova metodologia transcorrem de modo satisfatério, onde se obteve como resultado das
digestdes, amostras limpidas, incolores e sem residuos. Estas sdo caracteristicas desejdveis para o método de quantificagdo atualmente realizado neste
laboratério. Depois da realizagdo das digestdes cldssica e por micro-ondas, foi quantificado o fésforo nestas pelo método de Murphy- Riley. Para tecido
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vegetal foram analisadas sete amostras em triplicata, com trés amostras de brancos, podem-se observar os resultados obtidos para tecido vegetal na

tabela 01. Para as metodologias testadas para digestdo via cldssica e micro-ondas, podemos observar uma boa correlagdo entre os métodos, com R2 =

0,9988 (y=0,9999x-0,003), o que nos fornece indicios que as metodologias ndo se diferem entre si. O método de digestdo via micro- ondas demostrou

possuir uma capacidade de digestdo de amostras similar a digestéo em bloco digestor (tcalc < d.m.s. e Fcalc < Ftab para a verificagdo de variagdo entre os

métodos.). Pelos cdlculos realizados, podemos verificar a boa similaridade entre as metodologias testadas.

Resultados de Andlises quimicas e estatisticas.
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Tabela 01-Resultados das analises de determinacdo de Fosforo das amostras, pelo método classico e por digestao em micro-ondas e comparagao estitica.
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Andlise Comparativa das metodologias.

Parametro

Classico

Micro-ondas

Conclusdo

Tempo

Este metodo utiliza no minimeo 1h
para a digestdo inicial, com mais
30 mim a cada acréscimo de 1
mL de H.0. até gue amostra
figue limpida e incolor. Com
duracdo minima de 2h.

Duracdo de 1h a corrida
completa de  digestdo,
sendo 30 mim de digestio
e 30 mim de resfiamento,
de acordo com 0 programa

utili zado.

A digestdo via micro-ondas utiliza a metade
do tempo utlizado no método dassico,

indicando ser melhor neste tem.

Reagentes

Utiliza 2 mL de H.50, com
acréscimo de 2 mL de H.O.
Podendo acréscimo de H.O0;

chegue a 3 mL.

Utiliza 5 mL de Acido
Mitrico + 2 mL de H.O..

0 metodo de digestdao via micro-ondas
utiiza uma maior guantidade de reagente,
mas tem a wvantagem da substituicio do
H.50, pelo HNO,

demostras ser melhor neste, considerando

0 Método cassico

somente as guantidades de reagentes.

Produgdo

E possivel a digestdo de 40
amuosiras por batelada, pois esta
& a capacidade do bloco digestor,
com digponibilidade de tubos de
digestéo.

E possivel a digestdo de 16
amaostras por batelada, pois
esta & a quantidade de

vasos dispon iveis.

Meste tem a produtividade do meétodo
dassico € bem maior, o desejavel em a
dizponibilidade de 16 vazos sobresselentes,
para serem preparados enguanto os 16

vas0s em usos estdo em lavagem.

Grau de
dificuldade
de

realizagdo.

E de realizacio facil, porem &
possivel ter pendas de amostras
aderidas nas paredes dos tubos.

E de fadl realizacdo, sem

perda de amostras.

0 método de digestdo via micro-ondas
demostra maior confiabilidade, & menor
chance de perda de am ostra.

Tabela 02- Comparacao dos métodos de digestao classica e via micro-ondas.

Conclusoes

http://www.abq.org.br/cbq/2016/trabalhos/4/9272-22401.html

Podemos observar que as metodologias ndo possuem diferencas estatisticas significantes entre si, podendo a metodologia utilizada atualmente (bloco

digestor) ser substituida sem problemas pela metodologia proposta (digestdo via micro-ondas), no caso da matriz estudada. Lembrando que a metodologia

de digestdo de amostras em questdo levou em consideracdo o método de quantificagdo, como no caso do Fésforo que ainda, geralmente, se utiliza a cor

como pardmetro, o que requer amostras limpidas e incolores, o que dificulta o processo de andlise para amostras que ainda ficam amareladas e limpidas.
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SOBRE 0 CBQ CONTATO

Todos os anos, este evento € organizado e realizado em um Estado.O evento tem por objetivo congregar a Q ABQ - ASSOCIACAO
comunidade quimica, incentivando o estudo, a difusdo e o conhecimento da quimica entre profissionais e BRASILEIRA DE QUIMICA |
estudantes. Realizado em diferentes Estados, facilita a participagdo das comunidades locais para apresentar os Av. Presidente Vargas, 633
resultados da pesquisa e do desenvolvimento tecnoldgico especificos daquela regido as comunidades das outras Sala 2208 Centro Rio de
regides do pais. O evento engloba cursos, palestras, mesas redondas (debates ou painéis), além da apresentagdo de Janeiro/R) 20071-004

trabalhos. A cada ano sdo convidados vdrios pesquisadores do Brasil e do exterior.
o (21) 2224-4480

abgeventos@abq.org.br
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