Emprego de Acidos Diluidos no Preparo de Amostras Biolégicas
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Em geral, a etapa de preparo da amostra em procedimentos analiticos faz uso de
rotinas complicadas, tornando o procedimento analitico muitas vezes moroso e passivel
de contaminacdo. Além da decomposicdo da matéria organica para disponibilizacao
dos analitos de interesse, a metodologia de preparo da amostra deve ser adequada as
limitacbes da técnica de deteccdo analitica. Experimentos que envolvem a
guantificacdo de elementos inorganicos necessitam de uma etapa de preparo da
amostra, sendo essa a mais lenta nesse tipo de andlise. Dentre os procedimentos
modernos e que se apresenta como alternativa aos inconvenientes de técnicas
tradicionais de preparo de amostras, estd o emprego de fornos com radiacdo
microondas utilizados associado a digestao acida. Para a definicdo de um protocolo de
utilizacéo, varios parametros sdo relevantes, como a massa da amostra, o volume dos
reagentes, a temperatura, a pressdo, o tipo do acido e a concentracdo da mistura
oxidante. O &cido nitrico, prioritariamente adotado na digestdo de compostos organicos
em amostras biolégicas devido a sua simples manipulacéo e facil purificacdo, tem seu
poder oxidante potencializado quando associado a altas pressdes. Neste enfoque,
solucdes de acido nitrico diluido com adicdo de peréxido de hidrogénio como agente
oxidante foram propostas para digestdo de amostras assistidas por radiacéo
microondas. Essa estratégia permite a obtencdo de baixos valores de branco, baixos
desvios padrédo e o aumento da capacidade de analise, pois ndo ha necessidade de
grandes diluicdes para que a solucdo do digerido se adeqlie as requisicdes da técnica
de determinacdo. Foram estudadas a recuperacédo de analitos e a determinacao dos
teores de carbono remanescentes, sendo as solucdes resultantes caracterizadas apos
a decomposicdo com solucdes de acido nitrico concentrado e diluido (respectivamente
14,0 e 7,0 mol L™ HNO3) em tecido animal (figado e masculo bovino — NIST 1577b e
NIST 8414). A eficiéncia do processo de digestao foi determinada quantificando-se os
teores de carbono original e residual respectivamente nas amostras e nas solucdes
digeridas. O teor de carbono total foi determinado por um analisador elementar e o teor
de carbono residual por espectrometria Optica de emissdo com plasma acoplado (ICP
OES). As recuperacdes de Ca, Cu, Fe, K, Mg, Na, P e Zn foram proximas aos valores
certificados para ambas as solugdes digestoras. Os teores de carbono remanescentes
foram préximos, 21,4% e 23,8% de C respectivamente para solu¢des de acidos diluidos
e concentrados. Os residuos das solucdes digestoras foram analisados por *H NMR e a
separacdo e caracterizagcdo dos compostos se encontram em fase de execucédo. O
emprego de &cidos diluidos provou ser alternativa viavel a ser aplicada a amostras com
diferentes caracteristicas, além da vantagem da minimizacdo de residuos e reducao
nos custos das analises.

FAPESP, CNPq



