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A 102 edigdo da Analitica Latin America, «:m
principal feira internacional com inovagbes
em tecnologia para laboratérios, analises,
biotecnologia e controle de qualidade,
realizada de 8 a 10 de setembro, em Sdo
Paulo, recebeu cerca de 10 mil visitantes e
mais de 2 500 marcas em exposigdo, num
total de 23 mil m de area.

Além dos mais :de 1.000 langamentos ;
expostos durante os trés dias de evento, a
edigdo deste ano, contou com pavilhdes
internacionais da China, Bélgica e Alemanha.
Foram mais de 20 paises presentes, dentre
eles: Alemanha, Argentina, Bolivia, Chile,
China, Colémbia, Dinamarca, Equador,
Espanha, Estados Unidos, entre outros.

O evento é uma oportunidade para os fabricantes internacionais
assegurarem um lugar no mercado brasileiro e criarem novas parcerias
com organizagdes da América Latina.

“Mais uma vez a Analitica Latin America provou ser o ponto de encontro
do mercado laboratorial, ao apresentar as mais recentes novidades,
langamentos e, principalmente, com a organizagdo do primeiro

congresso integrado com industria e academia”, comemorou Ligia
Amorim, diretora geral da NurnbergMesse Brasil.

Em paralelo a exposicdo, ocorreu o
Congresso Analitica, que contou com a
| participagdo de mais de 300 participantes.
Os profissionais da drea de andlises
conferiram apresentagdoes sobre diversos
i i temas em simpdsios especificos para a
indlstria de alimentos, energia, bioanalitica
~.. € meio ambiente.

~ Temas como “Controle de qualidade de
combustiveis”, “Quimica forense”,
"Bioandlises", "Ferramentas Analiticas para
j§ Processos Industriais e Ambientais”", e
“"Normas e padroes para o0 segmento
laboratorial” foram alguns destaques da
conferéncia.

"0 Congresso Analitica nos proporcionou uma grande oportunidade de
trocar conhecimentos e experiéncias com professores, pesquisadores e
profissionais do setor de diferentes segmentos como da industria,
institutos de pesquisas, drgdos reguladores, universidades, entre outros.
Sem dulvida, um avango nos estudos e inovagdes relacionadas ao
controle de qualidade e andlises laboratoriais” afirma, Lauro Kubota,
professor da Unicamp.

Durante o congresso, os profissionais da area interagiram com o meio
cientifico e o setor industrial, participaram de palestras, workshops,
mesas-redondas e conferiram trabalhos académicos, assim como
compartilharam técnicas utilizadas na industria.
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AVALIAGAO DOS RESIDUOS REACIONAIS PROVENIENTES DA DIGESTAO
ACIDA DE MATERIAIS BIOLOGICOS ASSISTIDA POR RADIAGAO MICRO-ONDAS

Mario H. Gonzalez, Universidade Federal de S3o Carlos/Grupo de Andlise Instrumental Aplicada Sao
Carlos-SP, mahenrique@dq.ufscar.br/ Lucimara Forato, Embrapa Instrumentagdo Agropecuaria, Séo
Carlos-SP/ Regina V. Oliveira, Departamento de Quimica, Universidade Federal de S&o Carlos/ Joaquim
A. Nobrega, Universidade Federal de Sao Carlos/Grupo de Andlise Instrumental Aplicada Sao Carlos-
SP/ Ana Rita A. Nogueira, Embrapa Pecuéria Sudeste/Grupo de Analise Instrumental Aplicada Séao
Carlos-SP

RESUMO

A digestdo assistida por radiagdo micro-ondas (MW) empregando acidos diluidos é uma
alternativa para o preparo de amostras organicas visando a disponibilizagéo de elementos inorganicos
para posterior analise por técnicas espectroanaliticas. A identificagao inicial de compostos organicos
remanescentes nas solugdes residuais foi realizada por ressonancia magnética nuclear (RMN 1H) com a
identificacdo de regides tipicas de nitrocompostos, compostos aromaticos e alifaticos. Estudos
posteriores para a separagéo e quantificagéo de isémeros de acidos nitrobenzéicos foram realizados por
HPLC-UV, empregando cromatografia de fase reversa com fase estacionaria Cqg (25x0,46 cm) e fase
movel H,O:acetonitrila:metanol (75:20:5 v:viv) + 0,05 % v/v de TFA. Isdmeros de acido nitrobenzdico e
outros compostos orgéanicos oriundos dos processos de clivagem de ligagbes quimicas foram os
principais produtos obtidos apds a -digestdo acida por MW para matrizes bioldgicas contendo
aminoacidos, proteinas e lipideos em sua estrutura.

Palavras Chave: Radiag&o micro-ondas, amostras bioldgicas, isdmeros do &cido nitrobenzoico

1. Introdugao

A decomposigdo acida empregando radiacdo micro-ondas apresenta uma série de vantagens,
dentre elas: a redugédo do tempo de preparo das amostras, a minimizag&o do uso de reagentes e um
maior controle das condi¢des de digestao, facilitando o controle de temperatura e medida da pressao
resultante™?. Em fung&o das caracteristicas do forno com radiagdo micro-ondas, o emprego de acidos
diluidos € uma alternativa atrativa para a digestdo de amostras, devido a diminui¢do da quantidade de
residuos gerados, redugdo de custos, obtencdo de brancos analiticos e desvios padrédo menores. Além
disso, propicia digeridos mais apropriados para introdugéo por nebulizadores pneumaticos em técnicas
espectroanaliticas. No entanto, a eficiéncia desse procedimento depende das caracteristicas originais da
amostra. Como produtos de decomposicdo &cida, varios compostos orgéanicos foram descritos na
literatura, sendo que os isdmeros do acido nitrobenzoico (NBA) sdo os mais citados quando amostras
com elevados teores de proteina s&o digeridas. Os mecanismos de digestdo podem ser propostos por
meio da predominancia de um ou outro'isdmero°.

2. Objetivos
Neste trabalho solugdes diluidas de HNO; foram empregadas para a digestao de amostras com
elevados teores de proteina e gordura. A identificagéo preliminar dos principais produtos de reagao por

RMN 'H foi investigada para posterior separagdo e quantificagdo por HPLC.

3. Metodologia
Amostras de sangue, visceras e musculo de bovinos e amostras de forrageira e soja em gréos
foram submetidas a digestao assistida por radiacido micro-ondas empregando-se 2,0 mL de HNO; em 3




diferentes concentragdes: 14; 7 € 2 mol L' e 1,0 mL de H,0, 30 % m/m. O preparo de amostras para
analise por RMN e CLAE foram conduzidas através do emprego de extragdes liquido-liquido (ELL) com o
uso de cloroférmio e éter etilico (3 mL), respectivamente. Os extratos organciso obtidos foram
rotaevaporados e reconstituidos em solventes deuterados para andlise por RMN 'H e em fase movel
para analise de CLAE. Os espectros foram obtidos em 256 transientes, com pulso n/2 de 10 ps, tempo
de repeticéo de 2 s e tempo de aquisi¢éo de 1 s.

4. Resultados e Discussdes

Os espectros mostraram-se mais complexos, ou seja, com maior nimero de compostos
formados apés a digestdo assistida por radiagéo micro-ondas para concentragdes mais elevadas de
HNO; (14 e 7 mol L™). Por outro lado, solugdes HNO; 2 mol L™ resultaram em uma redugéo na
quantidade de sinais nos espectros de RMN 'H. Contudo, a solugdo HNO; 7 mol L™ propiciou a obteng&o
de menores desvios padrdo e melhor recuperagdo dos analitos quando comparado com HNO3; 14 mol L
' A Tabela 1 contém as principais regiées observadas assim como os seus respectivos deslocamentos
quimicos. .

Tabela 1.3 Deslocamento quimico e regides tipicas dos principais produtos reacionais em amostras
biologicas”.

Deslocamento Quimico Regido Tipica
(ppm)
$0,5-3,0 alifaticos
54,0-47 hidrogénios carbindlicos
6 7,0-10,5 aromaticos e
nitrocompostos

Pode-se perceber pela andlise qualitativa das amostras feita por HPLC que houve uma
predominancia do isdémero m-NBA. Essa preponderancia de uma espécie de isdbmero também foi
verificada por Pratt et al para amostras contendo fenilalanina. A comparagao entre os residuos
produzidos e a composigdo quimica original das amostras demonstrou que as matrizes biologicas
contendo aminoacidos, proteinas e lipideos em sua estrutura produzem isdmeros de acido nitrobenzdico
e outros compostos organicos decorrentes dos processos de clivagem de ligagdes quimicas.

5. Conclusdes

Solugdes mais concentradas de acido nitrico empregadas em processos de digestado geram uma
maior variedade de compostos organicos, tais como nitrocompostos, compostos alifaticos e aromaticos
quando comparadas as solugdes menos concentradas, tendo como uma possivel explicagdo o alto poder
oxidante dessas misturas sob altas pressao e temperatura, gerando dessa forma uma quantidade maior
de residuos organicos. A eficiéncia da digestdo em meio de &cido nitrico diluido provavelmente esta
relacionada com a oxidagdo do NO gerado a NO,, reabsorgdo desse Oxido em solugao seguida de
reagdo de desproporcionamento que regeneraria o acido nitrico. Tal ciclo seria mantido enquanto
houvesse oxigénio na atmosfera do frasco reacional.
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