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Introducao |

O tratamento da amostra € a primeira etapa de
uma analise quimica e consiste em submeté-la a um
tratamento adequado, que pode envolver a
conversdo do analito em espécie apropriada ao
procedimento de determinacao escolhido.
Geralmente é necessaria a digestdo da amostra e o
procedimento deve ser avaliado de forma a levar em
consideracdo as variaveis capazes de influenciar o
sistema. A aplicacdo da quimiometria facilita a
interpretacdo de forma mais rapida e eficiente’,
empregando desenhos matematicos que descrevam
0 sistema estudado. Neste trabalho foram
associados o planejamento fatorial e 0 emprego da
radiacdo microondas para a avaliacdo do
procedimento de digestdo de amostras organicas
empregando a espectrometria da emissdo Optica
com plasma indutivamente acoplado (ICP OES)
para determinacéo do carbono residual (CR).

Resultados e Discussao |

Realizou-se a digestdo da sacarose (Riedel-de
Haén) em forno de microondas de cavidade, Modelo
Provecto  Analitca  DGT Plus, aplicando
planejamento fatorial para avaliagdo das variaveis
potencia, massa de amostra, volume de &cido nitrico
conc. e volume de perdxido de hidrogénio conc. O
programa aplicado tem 5 etapas com duracdo de 44
min, com 30 min de ventilagdo. As variaveis e seus
niveis estudados estdo mostrados na tabela 1.

Tabela 1. Planejamento Fatorial 2*, niveis superior e
inferior das variaveis consideradas.

Variaveis E(W) M(g) HNO3(mL) | H2O2(mL)
+ 750 0,1000 4,00 5,00
_ 600 0,0500 2,00 3,00
0 675 0,0750 3,00 3,50

*+ -, 0: Nivel superior, inferior e ponto central, respectivamente.
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Os digeridos finais foram avolumados para 25 mL e
aplicados os seguintes procedimentos: evaporac;f?lo2
e por banho de ultrassom por 30 minutos para a
posterior determinag&do por ICP OES Modelo Jobin
Yvon com vista radial. A calibracdo foi feita com
padrdes aquosos preparados a partir da areia®, nas
concentracbes de 10,0 a 60,0 mg L*. Foram
selecionadas as linhas de emisséo C (1) 193,026 e C
(I) 247,856 nm. Aplicou-se andlise de variancia
(ANOVA) e como observado no gréafico de Pareto
(Figura 1) apenas a variavel massa da amostra foi
significativa ao sistema estudado, com efeito
negativo. Assim, pode-se afirmar que menor massa
de amostra resulta em digestdo mais efetiva,
evidenciada pelo menor teor de carbono residual.
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Figura 1. Gréfico de Pareto.

Conclusdes |

A utilizacdo do planejamento fatorial indicou uma
tendéncia para obtencdo de resultados com
decomposicao mais efetiva de amostra de sacarose,
com consequente reducéo do carbono residual.
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