EFEITO DA CONCENTRAGAO ACIDA NA DIGESTAO DE AMOSTRAS
VEGETAIS ASSISTIDA POR MICROONDAS COM CAVIDADE

Gedrgia Christina Labuto Aratjo™®, Joaquim A. Nébrega® e Ana Rita A. Nogueira®

Grupo de Andlise Instrumental Aplicada (GAIA) - Embrapa Pecuéria Sudeste
"Departamento de Quimica, Universidade Federal de S&o Carlos.
labuto@dq.ufscar.br

Palavras-chave: acidos diluidos, preparo de amostras, microondas com cavidade

INTRODUGCAO

Um procedimento ideal para digestdo de
amostias deve ser rapido e gerar digeridos
com caracteristicas fisicas e quimicas
compativeis com a técnica  analitica
empregada para medida dos analitos de
interesse.

Fregiientemente sdo adotadas condigdes
agressivas para uma decomposicéo
quantitativa de compostos organicos
presentes em amostras vegetais.

As altas temperaturas e pressdes em um
microondas com cavidade proporcionam
condigdes severas de reagdo sem a
necessidade do emprego de quantidades
elevadas de acidos oxidantes. Contudo, séo
raros cs trabalhos publicados que realizaram
uma investigagiio sistematica do emprego
dessas condigbes associadas a estudos de
redugio da concentragiio acida. Neste estudo
foram realizadas digestdes de amostras do
forrageira do género Paspalum, empregada na
alimentagio de gado, com solugdes acidas
diluidas e peroxido de hidrogénio. Foram
determinados os teores de analitos de
interesse nutricional, carbono residuai e
investigada a composi¢io dos residuos da
digestéo.

PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL

Amostras de 250 mg de Paspalum foram
digeridas empregando-se 2 mL de solugdes de
diferentes concommgoes de HNOs; (2,0, 3,0,
5,0,7,0e14 mol L )ma|s1 mL de H,0, (30 %
v V') e microondas com cavidade. A eficiéncia
de digestdo foi avaliada medindo-se os teores
de carbcno residual (RCC) e de 11 analitos de
interesse com vm espectrdmetro de emissdo
atomica com plasma incdutivamente acoplado
(ICP-CES) com visio axial.

Materiais de referéncia certificados foram
empregados para avaliagdo da exatldao
quando utilizado HNO; 2 mol L".  Foi
determinada a acidez final de cada digerido e
investigadas as caracteristicas quimicas dos
residuos organicos scliveis por RMN
(ressondncia magnética nuclear). Todos os
experimentos foram realizados em triplicata.

RESULTADOS E DISCUSSAO

Os teores de carbono residual para amostras
digeridas com a solugdo mais duluuda
empregada foram menores que 13% mv’
Isto mostra que a alta pressdo produzida na
digestao com frascos fechados possibilita uma
acdo oxidativa do HNO3; mais eficiente devido
ao conseqiiente aumento da temperatura
mesmo quando este reagente ndo €
empregado em altas concentragées.

Os espectros gerados por RMN apresentaram
diferentes classes de compostos orgénicos,
mesmo quando a diferenga dos teores de
carbono residual ndo eram consideraveis. Os
espectros foram mais simples para o0s
residuos de amostras digeridas com misturas
acidas mais diluidas.

De acordo com a titulagdo acido-base dos
digeridos a acidez residual variou de 1,2 a
4,0 mol L-1, dependendo da concentragido
acida inicial.

A recuperagdo dos analitos em material de
referéncia ceruﬂcado digerido com a solugao
HNO; 2mol L’ foi equivalente aos teores
certificados (Tabela 1).

Estes estudos permitem concluir que materiais
vegetais podem ser digeridos empregando-se
microondas com cavidade e condigdes
oxidantes menos severas sem afetar a
recuperagdo dos analitos e favorecendo a
introdugdo dos digeridos em equipamentos
sensiveis a concentragao acida.

Tabela 1 — Teores (mg L~ ) de alguns andlltos
em amostras digeridas com HNO3 2 mol iy

Amostra Cu Fe Mn

Folha de C 122+06 * 75911,9

espinafre E 118%+10 320+42 721+25
(NIST 1570a)

Farelodemilho C 247+040 148+18 255+0,29
(NIST 8433) E 1954+0,20 158+06 263+0,11

P. regneliii 94+0.2 197+ 13 13214
P. guenoarum 92+0,1 188+8 1271
P. glaucescens 66+01 125+5 193+ 2

P. notatum 39+0,1 119+5 165+ 3

C = valor certificado
E = valor encontrado
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