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Resumo

A grande parte das metodologias quimicas utilizadas para determina¢fes de analitos em amostra
requerem que estas sejam de rapida execucdo, estejam na forma de uma solugdo aquosa sem
residuos, que possuam uma taxa de amostragem compativel com o procedimento analitico utilize
Foram analisadas 10 matrizes de amostras de solo certificadas, onde foram comparados 2
metodologias de abertura dessa matriz para fins de determinacao analitica, sendo elas a digestao
via micro-ondas e em bloco digestor, Analisou-se que as metodologias ndo possuem diferencas
estatisticas significativas entre si, através da avaliagdo da concentracdo de P, por determinagdo
fotocolorimétrica. Ressalta-se ainda que para as amostras de solo ricas em matéria organica, deve
utilizar uma quantidade menor de amostra
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Introducao

A quimica analitica possui varias técnicas que realizam determinag6es de analitos em amogfras nc
estado solido. Mas existe em numero reduzido. Na maioria das ocasifes, as determinac¢des s6 pot
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ser realizadas com amostras em solu¢ao, normalmente aquosa, ou ainda como suspensdo. Com i
no geral, as técnicas usadas, geralmente, necessitam de algum tipo de preparo de amostras, para
converter a forma original da amostra em forma mais apropriada para as determinacdes. Sendo ¢
as etapas de dissolu¢do das amostras requerem atenc¢do, com a finalidade de garantir uma boa
exatidao e precisdao e minimizar os erros analiticos. Sendo que dentre as particularidades
experimentais que sdo destacadas sao as caracteristicas dos analitos e a sua faixa de concentracd
assim como as caracteristicas da técnica analitica que sera utilizada (SOUSA et al, 2015). Dentre os
meétodos de dissolu¢do de amostra, a alta temperatura é empregada, com destaque para as realiz
em via Umida, como via a Microondas, ou aquecimento por conveccdo (blocos digestores, chama «
chapa aquecedora), onde sdao normalmente empregando acidos minerais oxidantes e peroxido de
hidrogénio (NOGUEIRA, 2003). Para a metodologia via forno de microondas em relacao a outras
metodologias, sao observadas como caracteristicas, a maior eficiéncia na dissolucdo, a possibilida
de utilizagcdo de somente acido nitrico ou solu¢do aquosa deste para a decomposicdao da amostra,
uma dissolucao total € necessario o emprego de acido fluoridrico para dissolucao da silica, tem-se
reducdo de riscos de perdas de analitos por volatilizacao e também reduz o risco de contaminaca:
devido ao ambiente de trabalho(KINGSTON & HASWELL, 1997).

Material e métodos

Foram analisadas 10 amostras de solo certificadas, em triplicata, com os métodos: Via bloco diges
via micro-ondas. A massa pesada em ambos os métodos foi de 0,1 g. No método via bloco digestc
amostra foi adicionada juntamente com 2 mL de H2SO4 p.a. em tudo de digestdo de 50 mL. Em
seguida, aqueceu-se em bloco digestor a 280°C/1h, posteriormente, deixou-se esfriar por 5 mim.
seguida colocou-se 1 mL de H202, resfriando-se em ambiente por 5 mim com posterior retorno a
aquecimento de 280°C/30 mim. Em seguida, resfriou-se de 5 mim, acrescentou-se mais 1 mim de
H202, resfriando-se em seguida por mais 5 mim, aquecendo-se, em seguida, por 30 mim. Procedt
se a filtracdo qualitativa nas amostras torna-las limpidas (Com a retirada dos residuos de silica). Ei
seguida, transferiu-se quantitativamente para um baldo volumétrico de 50 mL e aferiu-se com agt
deionizada, acondicionou-se. Para o método via micro-ondas, as amostras foram acrescidas de 6 |
de HNO3 p.a. e 2 mL de H202 p.a. em recipiente de PTFE-TFM. Foi verificado se todos os paramet
da programacdo do micro-ondas estavam de acordo com . Posteriormente, iniciou-se o processo
digestdo com uma rampa de aquecimento e resfriamento, de 20 mim e 10 mim, respectivamente,
potencia de 850 W em rotacdo constante no aparelho de micro-ondas Multiwave ECO Paar. Com
posterior dilui¢do e filtragdo. Procedeu-se a quantificacao do fésforo das amostras, pelo método ¢
Murphy-Ralley (1962), nas amostras para verificar se a analise os resultados sofria divergéncia pot
causa dos processos de digestao empregados. Foram procedidas as analises estatisticas com
determinacao do teste-t, dos coeficientes de correlacdo entre as metodologias (R2) e d.m.s, para
identificar diferencas estatisticas entre os métodos.

Resultado e discussao

o

Apos a dissolucao das amostras de solo certificadas pelas metodologias propostas, foi constatadc
nova metodologia correspondia de modo eficiente. Com resultados foram obtidas amostra&limpi
incolores e com residuo branco de fundo (Silica nao dissolvida, desprovida de matéria organica, o

2de6 01/12/2017 16:25



ELABORACAO DE METODOLOGIA DE ABERTURA DE AM...

3de6

http://www.abq.org.br/cbg/trabalhos_aceitos_detalhes,10948.html

foi necessaria a filtragcdo). Apesar dos residuos resultantes, estes sdo 0s aspectos desejaveis para .
metodologia fotocolorimétrica de quantificacao fotocolorimétrica realizado nos laboratérios. Dep:
da realizacdo dos digestdes classica e por micro-ondas, foram determinadas as concentracao de
fosforo nestas pelo método de Murphy-Reiley (1962). Foram utilizados trés amostras de branco,
podem-se observar os resultados obtidos para as amostras de solo na tabela 01. Para os método:
abertura de amostra testados, foi possivel observar uma boa correlacao entre os métodos, com
R2=0,9329(y=1,0001x-0,003), o que nos fornece indicios que as metodologias nao se diferem entre¢
O método de digestao via micro- ondas demostrou possuir uma capacidade de digestao de amost
similar a digestao em bloco digestor (tcal<d.m.s. e Fcal< Ftab para verificacdo da variagdo dos
meétodos). Pelos calculos realizados, podemos verificar a boa similaridade entre as metodologias
testadas (Tabela 02).

Tabela 01- Anélise de Dados
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Tabela 01- Resultados das analises de determinacao de Fosforo das amostras, pelo método classico e por digestdao em micro-ondas e comg

estitica.

Quadro 01

01/12/2017 16:25



ELABORACAO DE METODOLOGIA DE ABERTURA DE AM... http://www.abq.org.br/cbg/trabalhos_aceitos_detalhes,10948.html

4 de 6

Itens Classico Micro-ondas Conclusdo

Tempo 2h 1h A dissolucdo via Micro-ondas
utiliza a metade do tempo do
outro método.
Reagentes | 2 mLH;50:+3mL H;O; 5 ML HMOs+2mL H,0; 0 método classico demonstra
ser melhor neste iftem, pela
quantidade de reagentes.
Produgio | 40 amostras/Batelada 16 amostras/Batelada Limitado pela quantidade de
vaso de digestdo.
Grau de E de facil realizacio, | E de facil realizacdo, sem | A dissolucdo via micro-ondas
dificuldade | porem € passivel de | perda de amostra. demostra menor chance de
de perdas por aderéncia perda de analito.
realizagdo | nas paredes do tubo.

Comparacao de parametros analiticos das metodologias testadas.

Conclusoes

Nos métodos testados foi possivel verificar que nao ocorram diferencas estatisticas significativas,
podendo o método via bloco digestor ser substituido sem perdas analiticas pelo método via micrc
ondas, no caso do solo. Sendo que, os métodos de dissolu¢do de amostras testados levaram em
consideracdo o método de determinagdo, como no caso do fosforo, que ainda se utiliza a cor com
parametro, o que requer amostras limpidas e incolores. Neste tipo de determinac¢do, as amostras
coloridas dificultam o processo de determinagdo, criando a necessidade de estudas novos métod:
preparo de amostra.
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