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Introducéo

Digestdo assistida por radiagdo microondas
empregando 4cidos diluidos ¢ uma alternativa
vidvel para a geracdo de solugdes adequadas

para a  determinagdo de  constituintes
morganicos por técnicas espectroanaliticas.
Solugdes de 4cido nitrico diluido quando

aquecidas, sob altas pressdo e temperatura, tem
como principal produto o NO. O 6xido nitrico
reage com oxigénio presente na fase gasosa
dentro dos frascos de reagdo, gerando NO,, que
¢ reabsorvido na solucdo, seguido por reagoes
de desproporcionamento gerando espécies NO3”
e NO. Esse ciclo € repetido enquanto existe O,
disponivel nos frascos fechados'. As equacdes
abaixo representam as reacdes ocorridas no
interior dos frascos.

2 NO(g) + O, —> 2 N02

2 NOy + HzO(l) — HNO; + HNOz

Hl\faz — H,O + NO, + NO

Entretanto, a eficiéncia do processo depende das

caracteristicas  originais das amostras A
eficiéncia de decomposicdo foi avaliada
considerando os produtos presentes nas
solugdes apds decomposicdo de amostras
biologicas.

Experimental

Amostras de musculo, visceras e sangue
bovino e de forrageira e graos de soja foram
digeridas por radiacdo microondas empregando
dlferentes concentracdes de HNOs (2,0, 7,0 e 14
mol L™). Foram avaliados os teores de carbono
residual, determinagdo elementar por ICP OES e
os residuos foram caracterizados inicialmente
por técnicas espectroscopicas (‘H RMN) para
identificacdlo  dos  compostos  organicos
remanescentes. As separacdes dos isomeros de
acido nitrobenzoico empregando HPLC-UV
foram obtidas utilizando fase estacionaria C;g €
fase moével H,O:Acetonitrila:Metanol (75:20:5

14° Encontro Nacional de Quimica Analitica

v/viv) + 0,05% v/v de TFA, 1,0 mL/min e A =
254 nm

Resultados e Discussao

O emprego da solugio HNO; 7,0 mol L
propiciou a recuperacdo de analitos com
quantidades de carbono organico residual e
desvios padrdo menores quando comparado com
HNOj; concentrado. Os espectros de ressonanc1a
magnética nuclear de prétons (RMN 'H) obtidos
com as solugdes acidas diluidas foram simples e
menos complexos do que aqueles obtidos para
maiores concentragdes acidas. Com o emprego
de solugdes acidas mais diluidas, foi perceptivel
o decréscimo na concentracdo dos isomeros
formados nas solugdes resultantes apos a
decomposi¢do 4acida. Também se conclui, a
partir das intensidades de absorgao de cada
analito, que o isdmero M-NBA® pode ser o
composto residual mais representativo para esse
grupo de amostras. Analises quantitativas serdo
posteriormente realizadas.

Conclusodes

A comparagdo entre os residuos produzidos e a
composicdo quimica original das amostras
demonstra que as matrizes biolodgicas contendo
aminoacidos, proteinas e lipideos em sua
estrutura geram isdmeros de 4cido nitrobenzdico
e outros compostos organicos decorrentes dos
processos de clivagem de ligagcdes quimicas.
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