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Introducao |

Dentre as etapas envolvidas na sequiéncia analitica,
0 preparo da amostra tem se mostrado critico tendo
em vista a susceptibilidade aos erros,
principalmente, por contaminacdo e/ou pela perda
de espécies volateis, além do elevado tempo e
dificuldade de se obter uma decomposicao completa
para algumas amostras. Sob este aspecto, a
decomposicao acida assistida por radiacdo micro-
ondas em sistemas fechados agrega boa eficiéncia
e menor tempo, geralmente, utilizando &acidos
oxidantes, em sistemas operando sob pressao, em
temperaturas elevadas. Por outro lado, o uso de
fornos de micro-ondas com radiacdo focalizada
possibilita a decomposicao em sistemas operando a
pressao atmosférica e permite a decomposicédo de
massas de amostra mais elevadas, contribuindo
para a determinacdo de analitos em baixas
concentrac8es. Entretanto, geralmente € necessario
0 uso de elevadas quantidades de &cidos
concentrados, ou suas misturas, resultando em
digeridos finais com elevada acidez que podem
causar interferéncias na etapa de determinacdo. A
combustdo iniciada por micro-ondas (MIC)!, tem
sido aplicada com sucesso para a decomposicdo de
diversas amostras com vantagens sobre o0s
sistemas classicos de decomposi¢éo por combustéo
e de decomposicdo assistida por radiacdo micro-
ondas em sistemas pressurizados. No presente
trabalho a potencialidade da técnica de combustéo
iniciada por micro-ondas em forno com radiacao

focalizada (FMIC) é demonstrada para
decomposicdo de  amostras  botédnicas e
subsequente  determinacdo de metais por

espectrometria de emissao 6éptica com plasma
indutivamente acoplado (ICP OES).?

Resultados e Discussao |

Amostras de boldo (peumus boldus sp.) e de
materiais de referéncia certificado (CRM) de folhas
de macieira (NIST 1515) e de folhas de pessegueiro
(NIST 1547) foram secas em estufa a 60 °C e
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preparadas em comprimidos de até 1,5 g. As
amostras foram colocadas sobre um disco de papel
de filtro, posicionado na base de um suporte de
quartzo. Apos a adicéo de 50 pl de NH4NO3 (6 mol I
1) ao papel, o suporte com a amostra foi posicionado
no interior do frasco de quartzo modificado do forno
de micro-ondas focalizadas (Star System 2, CEM,
EUA). Oxigénio (2 | min'l) foi introduzido no frasco
constantemente no inicio da combustdo e, apds a
ignicdo (cerca de 10 s), a vazdo foi aumentada para
15 | min™ ApOs a combustdo completa, foram
adicionados 10 ml de HNOj diluido (4 mol I'l) ao
frasco e foi aplicada uma etapa de refluxo a 125 C
por 5 min. A determinacdo de metais foi feita por
ICP OES (Spectro Ciros CCD, Alemanha).

A concordancia com os valores certificados foi
superior a 95% para Al, Ba, Ca, Fe, Mg, Mn, Sr e Zn.
Os resultados obtidos por FMIC para amostra de
boldo ndo apresentaram diferenca significativa (teste
t, 95%) em comparacdo com os resultados obtidos
por decomposicdo por via imida em sistema aberto
com micro-ondas focalizadas e por via Umida
assistida por micro-ondas em sistema fechado sob
alta pressao. O teor de carbono residual para FMIC
foi sempre inferior a 0,5%.

Conclusdes |

A utilizacdo da FMIC possibilitou a decomposicéo de
até 1,5 g de amostra contribuindo para melhores
limites de deteccdo. O procedimento proposto é
simples e rapido, agrega elevada eficiéncia de
decomposicao e permite 0 uso de acidos diluidos
assegurando completa recuperacdo dos analitos.
Ainda, a FMIC representa um importante avanco na
area de preparo de amostras, podendo ser
facilmente adaptada a fornos de micro-ondas com
radiacao focalizada disponiveis nos laboratérios.
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