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Introducao

O preparo de amostras organicas via digestao
acida envolve o uso de agentes oxidantes, como
peroxido de hidrogénio e &cidos minerais
concentrados, combinado com aquecimento e altas
pressfes. Recentemente, 0 uso desses mesmos
reagentes diluidos tem gerado digeridos com baixo
nivel de carbono residual e excelente desempenho
na analise elementar por diferentes métodos
analiticos'. Algumas caracteristicas favoraveis da
digestdo de amostras com &acidos diluidos sao:
baixos valores do branco e desvios padrbes;
reducdo de interferéncias de  transporte;
minimizacdo de ataques quimicos a partes do
equipamento, tais como, nebulizador, camara de
expansao, tocha (ICP) e tubo de grafite (GF AAS).
Adicionalmente, o uso de &cidos diluidos aumenta a
detectabilidade dos analitos, visto que o digerido
final ndo necessita de altas diluicbes antes da
andlise. O uso de &cidos diluidos tem se mostrado
muito eficiente em sistemas com frasco fechado e
aguecimento assistido por micro-ondas. No entanto,
ndo ha uma avaliagdo da eficiéncia de digestdo em
sistemas com frasco fechado e aquecimento
resistivo. Sendo assim, o objetivo desse trabalho foi
avaliar, sistematicamente, a eficiéncia de digestédo
de O6leo cru em diferentes condicbes de
temperatura, tempo e acidez em um forno de alta
pressao e aquecimento resistivo.

Resultados e Discussao

Foi utilizado um forno de alta temperatura e pressao
(HPA-S, Anton Paar), com frascos de quartzo e
sistema de pressuriza¢do com nitrogénio (130 bar).
Para digestdo de uma massa de 6leo cru de 100 mg
foram avaliados o0s seguintes parametros:
concentracdo de HNO; (1,2; 2,3; 4,7 e 9,3 mol L™);
tempo (80 e 120 min) e temperatura (240 e 300 °C).
Em todos o0s casos manteve-se constante um
volume de 1,0 mL de H,O, (30% v/v). ApGs a
digestdo, as amostras foram diluidas para 10 mL
com &gua ultrapura. O teor de carbono residual foi
determinado por ICP OES (iCAP 6300, Thermo)
utilizando padrdo de uréia para confeccao da curva
de calibracdo, conforme método proposto na
literatura®. Os elementos Co, Cu, Pb e Si foram
determinados simultaneamente em todos o0s
digeridos por espectrometria de absorcdo atbémica
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com forno de grafite e deteccdo simultanea (SIMAA
6000, PerkinElmer). Testes de adicdo e
recuperacdo foram realizados para avaliar a
influéncia do carbono e concentragdo acida residual
na determinagcdo dos elementos de interesse. As
porcentagens de carbono residual foram menores
(5,5-8,4% m/m) para maiores temperatura/tempo
utilizados no programa de aquecimento (300°C/120
min). Para menores temperaturas observaram-se
maiores teores de carbono residual (13,3-17,4%
m/m). As piores recuperacbes dos elementos de
interesse  foram  obtidas quando  maiores
concentracdes acidas foram utilizadas na digestao.
No geral, o elemento Si foi o mais afetado quando
menores temperaturas (240°C) foram utilizadas no
programa de aquecimento (59-92%). Os demais
elementos tiveram recuperacdes variadas. Na
Tabela 1 estdo apresentados os resultados obtidos
para a melhor condigdo de trabalho (1 mL HNO; + 1
mL H,0, + 4 mL H,O / 300°C / 100 min).

Tabela 1. Resultados da andlise de 6leo cru

Elemento Conc. (pg/L) Adicao Rec. (%)
Co <LD 20 110
Cu <LD 20 101
Pb <LD 20 95

Si 1326+56 200 105

LD: Co=0,6 pg L™; Cu=1,0 ug L™*; Pb=0,8 pg L™ e Si=20,6 pg L™

Conclusodes

Os resultados mostraram que o teor de carbono
residual ndo influencia a determinacdo simultanea
dos elementos por GF AAS. Diferentemente de
resultados reportados na literatura, aparentemente a
digestdo com acido diluido no HPA n&do segue o
mesmo comportamento daqueles observados para
aguecimento por micro-ondas. Os resultados
mostraram forte dependéncia dos parametros
temperatura/tempo na eficiéncia de digestao do 6leo
cru em fornos HPA.
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