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De um modo geral, a etapa de preparo de amostras é uma das mais importantes para a
determinacdo de elementos-traco, sendo que métodos de decomposicdo por via Umida, com
aquecimento da amostra na presenca de &cidos minerais oxidantes ou mistura de &cidos
oxidantes e peroxido de hidrogénio é o procedimento frequentemente empregado. O tipo de acido,
bem como a quantidade utilizada sdo parametros relevantes, seja para questdes de seguranca,
guanto para a eficiéncia da digestdo.! O emprego de &cidos diluidos implica na geracdo de
solugbes com menor acidez final, na prevencdo de ocorréncia de danos a equipamentos, na
obtencdo de menores valores de branco e no favorecimento dos processos de oxidacdo. A
digestdo assistida por radiacdo micro-ondas é considerada o estado da arte em preparo de
amostras, contudo os custos relacionados a instalacdo, manutencdo e acessoérios deste tipo de
equipamento faz com que blocos digestores continuem a ser utilizados pelos laboratérios que
realizam rotinas de analises, considerando a facilidade associada a sua instalacdo e operagéo.2
Nesse contexto, trés procedimentos de decomposicdo de amostras em bloco digestor foram
avaliados, empregando frascos de PFA (perfluoroalcéxi) rosqueaveis de baixa pressao (Savillex,
Minnetonka, USA), para massa de 250 mg de quatro materiais de referéncia certificados (CRM):
NIST 1515 (Apple leaves), NIST 1573a (Tomato leaves), NIST 1577c (Bovine liver) e DOLT-5
(Dogfish liver): 1. 10 mL de HNOgz (7 mol L) + 2 mL de H,O; (30% m m™); 2. 12 mL da mistura
HCI:HNO3:H20 (1:3:4); e 3. 10 mL da mistura HCI:HNO3:H.0 (1:3:4) + 2 mL de H20, (30% m m™).
Os procedimentos foram conduzidos com aquecimento a 120°C por 2h. Para fins de comparacéo,
digestdo assistida por radiacdo micro-ondas (ETHOS-1, Milestone, Itdlia) foi realizada, com a
adicdo de 6 mL de HNO;3 (7 mol L) e 2 mL de H,0O2 (30% m m™?) a 250 mg de amostra. Apos
diluicdo, a determinagéo dos teores dos analitos foi realizada por ICP OES (Agilent 5100) e MIP
OES (Agilent 4200). Os elementos avaliados foram Ca, Cu, Fe, K, Mg, Mn, Na, P e Zn e a
exatiddo dos procedimentos foi verificada pelas massas caracteristicas obtidas em relacdo aos
valores certificados dos CRMs. Os limites de deteccéo variaram de 0,008 mg kgt a 0,024 g kgt. A
avaliacao estatistica dos resultados foi realizada por meio da andlise de variancia com fator Gnico
(ANOVA), comparando-se os resultados obtidos com relacdo as matrizes avaliadas.

1Krug, F.J. (Ed.). Métodos de Preparo de Amostras: fundamentos sobre preparo de amostras organicas e inorganicas
para andlise elementar. Piracicaba, 2010.
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