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Resumo
Para a determinacao dos teores de elementos individuais em amostras agronémicas

normalmente é necessaria a transformacao dos elementos de interesse da matriz organica
carbonacea em uma forma inorganica simples. A grande maioria das técnicas analiticas
exige que o analito esteja dissolvido em meio liquido. Na escolha de um método ideal para
a decomposicao de uma amostra, deve-se sempre ter em mente quais os resultados
esperados - como teores aproximados dos analitos e a sensibilidade da técnica que se
deseja empregar. O método deve ser capaz de disponibilizar completamente o elemento de
interesse; ser rapido; os reagentes nao devem atacar o recipiente onde é feita a reacao,
evitando-se as perdas por adsorgao e/ou absorgao e nao conter contaminantes que possam
vir a interferir nos resultados. O procedimento adotado deve apresentar o minimo de
insalubridade e periculosidade.

A reducao dos volumes de reagentes é atrativa devido a possibilidade de
minimizagcao da quantidade de residuos gerados, redugao nos custos, obtencao de
menores valores de branco e digeridos mais apropriados para introdugao por nebulizadores
em equipamentos de analise. A decomposigao de amostras empregando solugoes acidas
diluidas e reduzidos volumes de H,O, é possivel em fungcao das altas pressoes e
temperaturas obtidas nos fornos com radiacdo microondas que operam com sistemas
fechados. Solugoes diluidas de HNO; tém sido empregadas com sucesso na digestao de
plantas em procedimentos assistidos por aquecimento microondas, resultando em baixos
valores de branco, desvios padrao e carbono organico residual [1-6].

Solugoes de HNOj; concentrado, quando aquecidas em sistemas fechados, tém
como principal produto de decomposi¢ao o NO,, ao passo que o NO € o principal produto
de decomposigao quando solugoes de HNO; diluidas sao empregadas. O NO reage em
atmosfera oxidante, ocasionando a formagao de NO,, que reage com agua, gerando 0s
produtos HNO; e HNO,. Esse acido nitroso se decompoe levando a formacao de NO
novamente, iniciando uma reagao em cadeia, cormo demonstra a equagao a seguir[7,8].

Essa pode ser uma possivel explicagao para o fato da obtengao de resultados satisfatérios



quando se emprega HNO; diluidos em decomposigoes de materiais biologicos.

2NO(g) + O, — 2NO(g)
2NO,(g) + H,0() — HNO; + HNO,
HN02 — Hzo aE N02 + NO

O forno de microondas que serd empregado neste experimento (ETHOS 1600,
Milestone) foi projetado de acordo com as normas de seguranca para uso especifico em
laboratério. A amostra é colocada em meio &cido em frascos de TFM® que, ap6s serem
cuidadosamente fechados e vedados, sao submetidos a altas pressoes (20-25 atm) e altas

temperaturas (180°C) para total solubilizagdo da amostra.

EXPERIMENTAL
1. MATERIAIS E EQUIPAMENTOS
a) Capela de exaustao resistente a acidos oxidantes
b) Forno de microondas com controladores de pressao e temperatura.
c) Balancga analitica
d) Frascos de TFM®
e) Vidrarias (Pipetas, baloes volumétricos, etc).
2. REAGENTES E AMOSTRAS
a) amostras de plantas.
b) Acido nitrico, HNO3, na concentracao 2,0 mol L™
c) Peréxido de hidrogénio, H,0, 30 % (m/v)
ATENGAO: Lembre-se que vocé estd manuseando 4cidos. Use os equipamentos
de protegao individual: 6culos, avental e luvas.
3. PROCEDIMENTOS
a) Pesar aproximadamente 250 mg de amostra previamente seca (65°C por 48 a 72 h) e
moida e transferi-las para os frascos de TFM® do microondas.
b) Adicionar 5,0 mL de HNO; 2,0 mol L
c) Acrescentar 2,0 mL de H,O, 30% (m/V)
d) Se necessario, deixar as misturas em repouso por alguns minutos até que diminuam
eventuais reagoes com a amostra.
e) Colocar os discos de seguranga, fechar os frascos e coloca-los no carrossel.
f) Programar a rampa de aquecimento conforme o programa (Tabela 1), iniciar a digestao.

g) Esfriar, transferir a solugao para balao volumétrico (25 a 100 mL) e completar o volume



com H,0.

Tabela 1. Parametros operacionais do Forno de Microondas com cavidade.

Etapa Poténcia Temperatura Tempo
W °C Min
1 250 120 1,6
2 0 - 1,5
3 350 180 5,0
4 450 210 50
4 Vent - 5,0
Obsevagoes:
1. A propor¢ao amostra/acido e o programa de aquecimento sao estabelecidos de

acordo com a amostra e em fungao das caracteristicas especificas do forno de
microondas utilizado.

2. Os frascos empregados sao construidos de material que nao absorve energia das
microondas e resiste aos acidos oxidantes a quente.

3. Em amostras com altos teores de silica podera ser utilizado acido fluoridrico.

4. A diluigao dependera da concentragao do analito na amostra para se atingir a
concentragao necessdria dentro da faixa analitica da técnica instrumental
utilizada.

VANTAGENS

a) Meétodo rapido e preciso

b)
c)
d)
e)

f)

Menor consumo de reagentes

Minima contaminagao

Nao ha desprendimento de gases e vapores téxicos
Nao ha perda de analitos por volatilizagao
Temperatura e pressao de trabalho mais elevadas

LIMITAGOES

a)
b)
c)
d)
e)

Seguranca

Namero reduzido de amostras por anélise

Limitagao na massa de amostra (maximo 0,5 g)

Possiveis efeitos de meméria (devido a porosidade do frasco)
Necessidade de resfriamento antes da abertura do frasco.
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