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Introducéao

Os procedimentos de digestdo de amostras sao
muito importantes para determinacdo de seu teor
metalico, pois, séo poucas as técnicas analiticas que
podem analisar uma amostra sélida sem a sua prévia
mineralizagdo. Além disso, a qualidade dos digeridos
obtidos é muito importante para o éxito da andlise.
Desta forma, um bom digerido ndo deve sofrer perdas
ou contaminacdo em relacdo ao analito a ser
determinado, ndo deve apresentar residuos da
amostra ndo decomposta, ndo deve apresentar
precipitados e excessiva acidez residual, entre outras
caracteristicas.

Neste trabalho é realizada a otimizacdo de um
procedimento de abertura de folhas vegetais em placa
de aquecimento wusando um planejamento de
misturas na avaliagdo da melhor proporgdo de HNO;,
H,O, e HCI que permita uma abertura eficiente com
menor acidez final dos digeridos. O planejamento de
mistura é particularmente usado quando o
pesquisador tem que lidar com proporgfes as quais
podem ser restritas a certos limites nas possiveis
combinacdes dos fatores [1]. A otimizagdo do
procedimento de digestéo foi realizada utilizando-se o
planejamento centréide simplex [2] apresentado na
Tabela 1, juntamente com os resultados e replicatas
do ponto central.

Resultados e Discussao

As amostras foram previamente lavadas com agua
desionizada e solucdo de Dextran 3%. Em seguida,
foram desidratadas em estufa de circulacédo de ar a
40°C por 48 horas. Apés atingirem a temperatura
ambiente, foram pulverizadas e estocadas em
recipientes de polietileno.

Avaliou-se através dos resultados obtidos a melhor
recuperacao das espécies metalicas determinadas
(Al, Cu, Fe, Mn e Zn) em relacdo a um método ja
estabelecido com aberturas por sistema fechado
(bombas digestoras). A acidez final dos digeridos
também foi avaliada. Como técnica para deteccdo
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simultdnea dos metais a espectrometria de emissao
otica com plasma indutivamente acoplado (ICP OES)
foi utilizada. A acidez, expressa em mol L*, foi
determinada com a titulacdo de 1,0 mL dos digeridos
com NaOH 0,1 mol L™

As curvas de niveis obtidas mostraram que
recuperagfes entre 96 e 100% e acidez final média
dos digeridos de 0,42 mol L podem ser obtidas para
todos os metais estudados usando-se a regido
experimental proxima aos valores do ponto central
(0,3 £ 0,1% para todos 0os componentes).

Amostras de folhas de horteld foram abertas
utilizando-se as propor¢cdes otimizadas dos
reagentes, o que permitiu a obtengcédo de digeridos
com uma menor acidez e boas caracteristicas para
determinagdo dos metais estudados.

Tabela 1. Planejamento centréide-simplex para
otimizacdo do procedimento de digestdo das
amostras de folhas de vegetais.

Volume (mL) Recuperacdes (%) Acide.
HNO; H,0, HCl Al Cu Fe Mn Zn  (molll
70 10 10 80,47 97,71 8593 8875 87,08 1,43
10 70 1,0 78,73 10543 91,12 9520 97,36 0,99
10 10 70 93,77 96,32 7812 91,33 89,72 141
40 40 10 8541 91,82 8437 8688 8371 073
40 10 40 73,93 10589 87,70 97,38 98,98 1,73
10 40 40 7569 92,96 10353 89,38 86,39 0,56
30 30 30 111,89 110,50 107,16 97,46 96,12 0,46
30 30 30 10585 101,36 110,62 96,38 9441 0,40
30 30 30 108,87 10596 109,68 92,17 9522 0,39

*acidez final dos digeridos apds processo de abertura.

Conclusdes

A utilizagcdo de um planejamento de misturas na
otimizacdo das propor¢cdes dos reagentes para
digestdo de amostras vegetais e determinacéo de Al,
Cu, Fe, Mn e Zn por ICP OES mostrou-se um método
rapido e eficiente na determinacdo das quantidades
6timas dos reagentes empregados.
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