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No desenvolvimento das técnicas analiticas para a determinacdo de baixas
concentracdes se faz necessario o aprimoramento do preparo de amostras, reduzindo
etapas de manipulagao e minimizando riscos de contaminagéo. A decomposigcao acida
em fase vapor tem sido empregada em microondas fechados com alta pressao,
permitindo apenas a utilizacdo de massas e volumes reduzidos de amostras e reagentes.
Este trabalho propde a decomposicao de amostras a partir de digestao acida em fase
vapor em recipiente aberto com uso de microondas focalizado. Para tanto, foi
desenvolvido um suporte em Teflon® no qual foram inseridos 4 recipientes para
amostras. Visando minimizar etapas de manipulagdo, os recipientes foram
dimensionados para uso direto no autoamostrador do espectrometro de absorcao
atdmica com forno de grafite (GFAAS Varian, AA-800 Z). As amostras foram pesadas
diretamente nos recipientes (ca. 30 mg), aos quais foram adicionados 100 pL de agua
- desionizada, para auxiliar a agao do vapor acido. O suporte foi introduzido em frasco de
vidro do microondas focalizado (STAR-6, CEM), contendo 20 mL de HNOj conc.
Submeteu-se o0 conjunto a aquecimento (4 min de rampa e 10 min de patamar,
temperatura maxima, 110°C). A seguir cada frasco recebeu 1 mL de solugdo HNO3
(0,14 mol L") e foi agitado (4 min) e centrifugado (6 min). Teores de Co no
sobrenadante foram determinados por GFAAS, sendo empregados MgNO3 como
modificador  (temperaturas de pirdlise e atomizagao 1100°C e 2300°C,
respectivamente). Testes envolvendo extragdo com solugdo HNOs 0,14 mol L', ndo
utilizacdo de agua durante O processo de decomposicdo e estudos de possivel
contaminacao por arraste de Co pelo vapor acido permitiram verificar que a fase vapor
¢ eficaz na extracdo de Co nas amostras estudadas, nao apresentando probiemas de
contaminagdo e que a adigdo de agua as amostras é necessaria. O procedimento
proposto apresentou resultados estatisticamente equivalentes (teste t) aos obtidos com
decompaosicac em microondas fechado e aos teores certificados (Tabela 1).
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Tabela 1. Teores de Co em amastras certificadas e obtidos por digestao acida em fase vapor
com microondas focalizado em recipientes abertos

Amostra Teor Certificado (ug kq') _ Teor obtido (ug kg™)
espinafre (NIST-1570a) 0,39 £ 0,05 0,31 £ 0,03
folha de maca (NIST 1515) 0,09" 0,08 £ 0,01
figado bovino 0,16 +0,01** 0,15+ 0,01

*desvio padrao nao disponivel; **decomposi¢ao total em microondas fechado
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