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RESUMO

O objetivo deste trabalho foi propor um procedimento alternativo para a
decomposicado de amostras de celulose empregando acido nitrico diluido em forno
de micro-ondas com cavidade, para posterior determinacao de Ca, Cu, Fe, Mg, Na e
Si por ICP OES. Analises preliminares foram realizadas para avaliagéo da eficiéncia
de digestdo com 500 mg de amostra, acido nitrico e perdxido de hidrogénio que, a
partir destas, a utilizacdo de 1 mL de perdéxido de hidrogénio com acido nitrico a
8,0 mol L' apresentaram resultados adequados como condi¢des experimentais
iniciais. Um planejamento fatorial completo foi realizado para avaliagédo do efeito da
concentracdo de acido nitrico e do tempo de espera na temperatura de 180°C na
ultima etapa do programa de aquecimento do forno. A maior eficiéncia de digestéo
foi obtida com o tempo de 15 min e concentragcdo de HNOs de 4,0 mol L. N&o foi
observado efeito de matriz para nenhum dos analitos avaliados. Os parametros de
desempenho avaliados foram: sensibilidade, faixa linear de trabalho, exatidao,
precisdo, limites de deteccdo e quantificagdo de cada espécie. A exatiddo foi
avaliada comparando os valores de concentracdo dos analitos obtidos no
procedimento proposto por radiagdo micro-ondas com o procedimento recomendado
que utiliza a calcinagcao na decomposi¢cdo da amostra, ndo apresentando diferencas
significativas entre os resultados, quando aplicados os testes estatisticos F e t ao
nivel de confianga de 95 %. Teste de adigdo e recuperagdo de analitos também
foram aplicados, com valores de recuperagédo adequados que variam de 88 a 102 %.
A precisdo do procedimento proposto foi avaliada a partir do desvio padrao relativo
menor ou igual a 6,0% para todos os analitos. Entdo o procedimento foi aplicado a
trés amostras de celulose que foram disponibilizadas por plantas industriais
diferentes. A faixa de concentragdo dos analitos nas amostras foram: Ca (56 a 97
mg Kg'), Fe (1,65 a 43 mg Kg'), Mg (15 a 119 mg Kg), Na (67 a915 mgKg™), Si
(11 a 15 mg Kg™"). O procedimento proposto tem como vantagens redugéo no tempo
de decomposi¢do do material, quantidade de reagentes e efluentes gerados, bem
como menores riscos de contaminagéo e perda de elementos volateis.
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