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Introducgéo
Digestdo  4cida assistida por radiacdo
microondas tem sido empregada para

solubilizagdo de minerais em uma diversidade
de amostras quando a determlnagao é realizada
por técnicas espectroanalltlcas Na literatura
foram descritos varios compostos organicos
como produtos de decomposicdo de amostras
organicas em meio 4&cido, sendo que 0S
isbmeros do acido nitrobenzéico (NBA) sdo 0s
mais citados quando sdo digeridas amostras com
altos teores de proteina. Os mecanismos de
digestdo podem ser descritos por melo da
predominancia de um ou outro isémero?.

O objetivo deste trabalho foi avaliar quais
variaveis sdo significativas durante o processo
de extracdo desses isOmeros em amostras com
diferentes composices quimicas e digeridas
com diferentes concentracGes acidas, utilizando
como resposta a recuperagdo dos isdmeros para
posterior quantificacdo por métodos
cromatogréficos.

Experimental

Na avaliacdo das condicGes de extracdo foi
utlllzado um planejamento fatorial fracionario

! (8 experimentos). As seguintes variaveis
foram estudadas: concentragao de padrao
mterno (1 e5mg LY e do HNO; (2 e 14
mol L™), tempo de agitacdo (1 e 2 min) e forma
de extracdo (Unica e continua). Na execuc¢édo dos
experimentos foram utilizadas solugoes dos
brancos analiticos de 2 e 14 mol L. Nessas
solucGes, foram adicionadas solugoes dos trés
isémeros 0-, m- e p-NBA (5 mg L™ cada). A
resposta avaliada foi a area e a recuperagdo dos
isbmeros. A separacdo cromatografica foi
realizada em uma coluna Cyg (250 x 4,6 mm, 5
pum), com H,O:acetonitrila:zmetanol (75:20:5) +
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0,05% acido trlfluoracetlco como fase movel,
vazdo de 1,0 mL min’ Lea =254nm.

Resultados e Discussao

A partir do planejamento foi possivel observar
gue as variaveis que se mostraram significativas
com 95% de confianga foram a concentracgdo de
padrdo interno e a concentracdo da solugéo
acida (Figura 1).
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Figura 1. Grafico de superficie de Resposta
As demais variaveis (tempo de agitacdo e
forma de extracdo) se mostraram indiferentes. Ja
com a utilizagéo de &cido mais diluido e menor
concentracdo do padrdo interno foi possivel
obter um sinal analitico maior. Os valores
otimizados foram: concentracdo de padréo
interno - 1 mg L™ tempo de agitagdo - 1 min;
extracdo Unica e concentragdo acida.

Conclusodes

O emprego de planejamento fatorial permitiu a

definicdo das melhores condi¢cbes de extracéo
dos compostos presentes nos residuos, com
pequeno numero de experimentos. A
metodologia proposta pode ser empregada para
elucidacdo dos mecanismos de reacOes atraves
da quantificacdo de cada isdbmero do &cido
nitrobenzoico.
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