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MECHANISATION IN SAMPLE PREPARATION BY MICROWAVES: THE STATE-OF-THE-
ART. This review presents the latest advances of the mechanisation in sample preparation using
microwave oven. The fundamental principles of microwaves field interaction with matter are pre-
sented, followed by the basic principles of microwave equipment construction. Hyphenation of
microwave oven with flow injection analysis or robotic are discussed as well as some metodological

difficulties and solutions by its implementation.
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INTRODUCAO

A primeira etapa de uma andlise quimica consiste em subme-
ter a amostra a um tratamento adegquado, visando a sua prepara-
¢ao para progredir nas etapas que formam uma analise quimica.
Idealmente, um procedimento de digestédo de uma amostra deve
apresentar simplicidade, rapidez, utilizar pequenos volumes de
acidos, permitir a dissolugdo de grande nimero de amostras e,
finalmente, produzir resultados precisos e exatos. Mesmo amos-
tras liquidas podem necessitar de um preparo prévio para a ana-
lise. Assim, a maneira de se decompor uma amostra para a an&
lise depende da sua natureza, do analito que se quer determinar,
bem como da sua concentragdo, do método de andlise e, por
fim, da precis@o e exatiddo desejadas. O tratamento da amostra
pode envolver uma transformagdo substancial da espécie quimi-
ca de interesse em uma forma apropriada, para a aplicacdo do
método de determinagdo escolhido.

Para se quantificar uma espécie quimica, em geral, se re-
quer mineralizagédo &cida, a qual exige intenso trabalho e tem-
po (ca. 70-95% do tempo que compreende todo 0 processo
analitico) e estdo sujeitas a perdas do analito e/ou contamina-
¢Oes, podendo deteriorar o ambiente, além de possuirem um
elevado custo (particularmente quando requer acidos ultra-pu-
ros). Desta forma, o emprego de microondas como fonte de
energia para a mineralizacdo de amostras, apresenta-se hoje
como uma alternativa aos procedimentos convencionais ja que
reduz o tempo de preparo de amostras e os problemas associ-
ados com perdas dos componentes mais voléteis e contamina-
¢do. Devido a isso, esta técnica de preparo de amostras vem
sendo empregada em uma grande variedade de amostras'®,
desde a sua primeira aplicagdo por Abu-Samra et al.5.

E interessante observar que, dentre as operacdes analiticas,
a etapa de preparo das amostras € a mais critica. Em geral, é
nesta etapa que se cometem mais erros, que se gasta mais tem-
po e é aquela que apresenta maior custo.

O objetivo desta revisdo é apresentar o estado da arte na
mecanizagdo aplicada ao preparo de amostras para aplicagdes
analiticas, discutindo suas vantagens e limitagdes.

AS MICROONDAS

Defini-se como microonda a faixa do espectro eletromagnéti-
co que compreende comprimentos de onda entre 0,1 a 100 cm.

E-mail: zezzi @igm.unicamp.br

638

A energia microondas é uma radiacdo eletromagnética néo-
ionizante que provoca movimento das espécies em solugdo pela
migracdo de ions e/ou rotagbes de dipolo, causadas pelo eleva-
do nimero de vezes em que 0 campo eletromagnético se alter-
na (em um forno de microondas caseiro, por exemplo, iSsO
ocorre 4,9.10° vezes por segundo). Devido a esse mecanismo
de stress induzido, ocorre 0 aguecimento, sendo que 0 mesmo
ndo é produzido por fonte externa de aquecimento, mas sim,
pela interac@o entre as microondas e as moléculas da amostra.
Fica claro que, para que haja aquecimento, é necessario a pre-
senca de moléculas polares e ions em solucdo. As microondas
possuem frequiéncias que variam de 300 a 300.000 MHz. Qua-
tro delas sdo utilizadas nas é&reas industrial e cientifica: 915+25;
2450+13; 5800175 e 22125+125 MHz. Destas, a freqiiéncia de
2450+13 MHz é a mais comum, inclusive, sendo usada nos
fornos de microondas caseiros. A energia tipica que um siste-
ma de microondas irradia é de 600 - 700 W. Desta forma, em
cinco minutos, aproximadamente 43 kcal pode ser fornecida
por um forno de microondas para o preparo de uma amostra’.

O instrumento tipico, usado no aquecimento de amostras
para as diversas aplicagdes analiticas, consiste de seis compo-
nentes basicos: o gerador de microondas (chamado de magne-
tron), o guia de ondas, a cavidade das microondas, o agitador
(para espalhar as ondas), um circulador e um exaustor de ar.
As microondas séo produzidas pelo magnetron, propagadas
através do guia de ondas, e inseridas diretamente dentro da
cavidade do forno onde o espalhador as distribui em diferentes
direcdes sendo, entdo, absorvidas pelas moléculas de amostras
e solventes’.

O EMPREGO DE FORNOS DE MICROONDAS PARA
O PREPARO DE AMOSTRAS

Devido a influéncia dos dipolos das moléculas na absorcéo
das microondas, € necessario conduzir a digestdo das amostras
em presenca de um &cido ou mistura de &cidos. Devido as ca-
racteristicas dielétricas dos liquidos, € gerado o aguecimento
das amostras podendo-se criar com isto, uma ampla corrente
de conveccdo térmica a qual agitara e destruira os filmes su-
perficiais, ficando esta nova superficie exposta a solucéo con-
tendo o(s) acido(s), o que provocara a dissolugdo da amostra.
As reagdes sdo controladas pela temperatura dos é&cidos, en-
guanto que a pressao no frasco digestor é dada pela combina-
¢ao das pressdes parciais do acido, da agua contida no &cido e
na amostra e dos gases obtidos no processo de decomposic¢ao.
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A técnica que emprega o uso das microondas para a diges-
téo de amostras apresenta algumas vantagens sendo uma delas,
0 controle da poténcia do forno, o que pode permitir a redugcao
no tempo da digest&o. Nos fornos de microondas atuais, a tem-
peratura € medida normalmente com uma sonda de infra-ver-
melho, acoplado a um computador digital programado para
controlar a operagdo do magnetron. Desde a primeira aplicacdo
das microondas como fonte de energia para a digestdo acida
por Abu-Samra et al.® em 1975, as aplicacdes tem crescido
exponencialmente. A tabela 1 resume alguns trabalhos publica-
dos neste contexto. Pode-se observar nesta tabela, que os traba-
lhos mostram a determinagdo de varios metais (de transicéo,
alcalinos, terras-raras, volateis e outros de baixa solubilidade)
por espectrometria de absor¢do atbmica por chama e emisséo
por plasma. A maior parte das amostras mineralizadas provém
de matrizes bioldgicas, alimentos, carvéo e sedimentos.

Fornos comerciais com poténcia da ordem de 600-800 W tem
sido utilizados na maioria dos trabalhos publicados e contidos
nesta tabela, sendo que a massa da amostra empregada abrange
um intervalo de 20mg até 10g e a quantidade mais freguente-
mente usada esté entre 200 e 500 mg. O tempo de digestdo esta
geralmente ao redor de uns poucos minutos, mas alguns autores
recomendam tratamentos de até 30 minutos ou mais. Entretanto,
parece gque pequenos intervalos de tempos sdo suficientes para
assegurar uma recuperagao total dos elementos de interesse.
Deve-se ressaltar ainda que, em sistemas fechados, os frascos
devem ser resfriados antes de sua abertura, sendo esse processo
relativamente longo (cerca de 1 hora, pois ndo é aconselhavel
efetuar um resfriamento forgado do frasco, ja que isto pode pro-
vocar uma diminuigdo do seu tempo de vida Util) responsével
pelo aumento do tempo total da digestéo.

Perdas de elementos metalicos durante o processo de diges-
tdo geralmente n&o ocorrem®®. No entanto, para elementos vo-
lateis este problema pode ser critico. Utilizando-se solucéo
padrdo pode-se observar que a maior parte dos elementos ndo
sdo volatilizados durante a digest&0'®'®. Perdas de 26% para
Cr e de 20% para Pb foram encontradas quando solucdes

padrdes foram tratadas com 10 ml de &gua régia e 5 ml de HF
por 5 minutos a 625 W16,

Baixos valores de recuperacdo para Fe foram obtidos na
determinagédo deste metal em plantas, entretanto, 6timos resul-
tados foram observados quando se analisou figado bovino. Este
fato foi interpretado com base na formagdo de compostos vo-
|&teis nas reagfes entre esse elemento e outros componentes da
amostra digerida ou na retencéo deste sobre residuos insol G-
veis, quando empregou-se digestdo por microondas.

FORNOS DE MICROONDAS ACOPLADOS
A SISTEMAS DE FLUXO

A mineralizac8o assistida por microondas como fonte de ener-
gia apresenta-se como uma alternativa efetiva aos procedimen-
tos convencionais de digestdo, pois observa-se reducéo no tem-
po da mineralizagdo e nos problemas associados a perdas do
analito e contaminagdo da amostra. Apesar destas vantagens, a
transferéncia manual de volumes, adi¢do de reagentes e dilui-
¢Oes adicionais continuam sendo fontes de erros e, algumas ve-
zes, ocasionam contaminagtes e perdas de material. Estes pro-
blemas podem ser solucionados ou minimizados com o
acoplameto de um sistema de fluxo - FIA a um forno de micro-
ondas. A hifenagdo de fornos de microondas com sistemas de
fluxo continuo pode ser de grande gjuda na mineralizagdo de
amostras em linha, de forma a se obter maiores e melhores in-
formag6es analiticas com menos material, tempo, esforcos e re-
cursos econdmicos. Além disso, o tempo total da digestéo pode
ser diminuido de horas para minutos, principalmente pelo fato
de ndo haver necessidade de esfriar o reator de digestdo, como
ocorre quando se empregam frascos fechados.

A andlise por injegdo em fluxo - FIA é um processo que
utiliza a introdugdo da amostra em um fluido carregador ndo
segmentado por gas, produzindo uma regido onde se estabele-
cem gradientes de concentracdes. Esta regido, chamada de zona
da amostra, vai sendo transportada até a detecgado, onde se dara
a quantificagdo do analito.

Tabela 1. Uso da técnica de microondas em procedimentos em batelada para a digestdo de amostras.

Matriz Analito Técnica Frasco de digestéo CondigBes de digestdo Ref.
Alimento As ETAAS Frasco erlenmeyer 0,1-2 g com 4 ml 8
solugdo de Ni + 15-100 ml
HNO3 e 0,5 ml
H2804 10-30 min.
Alimento Cu, Zn ETAAS/ FAAS _— 0,5 g com 10-40 ml 9
HNO;3 e 5-15 ml HCIO,4
107-250 min.
Bioldgica Cu, Fe, Zn, AAS Frasco de Teflon 250 mg de amostras 10
Cd, Cr, Pb pressurizado de 60 ml com 1,5ml H,SO4 e 1,5 ml HNO3
Bioldgica Al, As, Ba, Be ICP/IAES Frasco de Teflon 200 mg com 5 ml HNOg/HCI 11
Carvao, Ca, Co, Cr, Cu ou de policarbonato e 2 ml HF. 3 min. - 625 W,
Sedimentos Fe, K, Li, Mg adicdo de H3BO3
Mn, Na, Ni, P, S,
Si, Sr, Ti, V, Zn
Célculo Ca, Mg, P, Al, Cu ICP/IAES Frasco erlenmeyer 250 mg com 2 ml HNO3 12
urinario Fe, K, Li, Mn, Mo, de 50 ml e 1 ml HCIO,.
Na, Pb, S, Sr, Zn 3 min. - 650 W
Peixe Pb, Hg HGAAS Frasco erlenmeyer 5-15 mg com 300 pl 13
de 125 ml HNOs/HCIO4 H,SO04
Plantas Ba, Ca, Mg, Mn ICP/IAES Frasco de Kohiraush 0,5 g com 10 ml HNO3 14
P, K, Na, S, Zn de 100 mi 30 min - 540 W com 10 ml

HNOsz e 1 ml H,O, 30 min.
a 540 W.
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Devemos destacar quatro partes principais do processo FIA:
introducdo da amostra, propulsdo dos fluidos, reacdes e
detecczo®®. Evidentemente que, quando acoplado a um forno
de microondas, a deteccdo do analito de interesse deve ser feita
posteriormente, com a utilizagdo de alguma técnica (espectro-
metria atdmica, espectrofotometria, etc).

De maneira geral, o forno de microondas é incorporado a um
sistema de fluxo sendo que a amostra digerida é coletada em fras-
cos abertos para subseqiiente andlise (Fig. 1a) com o emprego de
alguma técnica analitica ou levada diretamente ao detector
acoplado em linha com o forno (Fig. 1b). E interessante ressaltar
que, para muitas das técnicas de espectrometria atbmicas, ndo é
necessério a completa digestdo da amostra. Neste caso, o forno de
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B FC

D

L] S

B L

Figura 1. a) Sistema de fluxo acoplado a um forno de microondas
para o preparo das amostras em linha com coleta da amostra. C:
carregador; |: sistema de injecdo da amostra; B: bomba peristaltica;
M: forno de microondas; S/BR; separador e/ou banho de resfriamen-
to; FC: frasco de coleta. b) Sistema de fluxo acoplado a um forno de
microondas e ao detector. Todos os simbolos iguais ao da Fig. 1a. D:
detector; L: descarte.

microondas realiza somente uma extragdo do analito de interesse
para a fase aquosa. Para esta proposta, sdo utilizados sistemas de
fluxo que incluem um digestor de microondas acoplado em linha
a espectrometros de absor¢céo atdbmica com chama (FAAS), com
atomizacdo eletrotérmica (ETAAS) e com espectrometria de emis-
sdo atbmica com plasma induzido de argbnio (ICP-AES) e com
espectrofotometria (UV-Vis). Um dos trabalhos pioneiros neste
campo foi proposto por Burguera et al.%°, onde a amostra (soro de
sangue) e a mistura de acidos (100 pl HCI 0,3 mol It + HNO; 0,4
mol 1Y) eram injetadas simultaneamente em um fluxo carregador
e conduzidas para uma bobina de vidro Pyrex localizada dentro
do forno de microondas. A taxa de bombeamento e o comprimen-
to da bobina foram os dois parametros responsaveis pelo tempo
de residéncia da amostra no forno, enquanto que a formacdo de
bolhas, devido ao aquecimento, foi controlada pela poténcia do
forno e seu tempo de operagdo. O sistema foi usado em combina-
¢30 com espectrometria atdbmica com chama para a determinagéo
de Fe, Cu e Zn.

As amostras sélidas, sob a forma de suspensdes, necessitam
de um sistema de fluxo mais sofisticado, porque devem ser
mineralizadas com é&cidos concentrados na presenca (ou nado)
de agentes oxidantes, para destruir rapidamente a matéria or-
ganica, gerando as vezes, pressdo gasosa excessiva. Muitas
vezes, é necessario desligar o magnetron por alguns segundos
para se evitar alta pressdo dentro do reator?’. As condicBes de
mineralizagdo utilizadas devem possibilitar uma adequada
degaseificagcdo das amostras. Com esta finalidade, foram pro-
postas diferentes valvulas de injegao, filtros de descompresséo,
reguladores de pressdo e banhos de esfriamento incorporados
aos sistemas de fluxo®?24; outras configuragdes incluem um
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separador gés-liquido?® ou um banho de gelo. Uma alternativa
& esses problemas foi proposta por Arruda et al.?® que utiliza-
ram uma corrente de ar para transportar a amostra e 0 &cido
(HNO3; 6 mol 1Y) em diregsio ao forno de microondas e para
coletar o material digerido. Com isto, foram evitados proble-
mas relativos a altas pressdes durante a digestéo.

A mineralizagdo de amostras realizada de maneira sequiencial
empregando sistemas de fluxo, necessita de um tempo que 2pode
ser atingido utilizando-se bobinas de digest&o (até 20 m)? ou
retendo a amostra dentro do forno de microondas por um certo
tempo (2-5 min)®?4. Diversos sistemas de fluxo acoplados a
fornos de microondas tem sido aplicados na andlise de aguas,
efluentes, plantas, tecidos biolégicos, bebidas, frutas, sopas,
materiais de referéncia animal liofilizados e amostras geol 6gi-
cas®™®, sendo que a tabela 2 mostra algumas destas aplica-
ces. Revisdes mais recentes®™>® nos mostram a potencialidade
de sistemas de microondas para o preparo de amostras, bem
como em aplicagdes ambientais.

Analisando os trabalhos da tabela 2, pode-se observar que
tanto as amostras liquidas, como é&guas (rio, lago, chuva),
efluentes, sangue e urina, quanto as amostras solidas, conveni-
entemente transformadas em suspensdes, podem ser adequada-
mente tratadas em sistemas continuos de andlise. Em geral, o
preparo é relativamente rdpido, com taxas de amostragem da
ordem de até 60 amostras h'.

O interesse em sistemas de preparo de amostras em linha é
tdo grande que ja existem comercialmente (SpectroPrep da
CEM Corporation e AutoPrep-Q5000 da Questron) sistemas
hibridos FIA-microondas®. Recentemente, foi desenvolvido por
Knapp et al.>® um sistema de preparo de amostras em fluxo
(AutoFlow), onde a amostra é injetada na forma de uma sus-
pensdo estabilizada, passando através de uma zona de exposi-
¢ao das microondas, onde ocorre a mineralizagdo a temperatu-
ra de 250°C e pressdo de até 35 bar. Em seguida, a amostra ja
digerida passa por uma zona de resfriamento (com &gua gela-
da) sendo finalmente coletada. Para o controle da pressdo é
utilizado gés nitrogénio e podem ser empregados &cidos tais
como nitrico, cloridrico, fluoridrico e sulfirico para a diges-
tdo. O volume da amostra, em geral, varia entre 1-5 ml e o
tempo de irradiagdo de microondas entre 1-8 min.

O acoplamento de sistemas de fluxo empregando fornos de
microondas a um atomizador eletrotérmico, era esperado ser a
priori problematico devido a incompatibilidade destes dois pro-
cedimentos: fluxo continuo e introdugdo discreta de amostras.
Entretanto, a sincronizagdo de uma série de operagdes tipicas
de ambas técnicas, tornaram possivel a determinagéo de alguns
elementos que ndo apresentavam sensibilidade suficiente em
espectrometria com chama: Fe e Zn em tecido adiposo®, Co
em sangue®, com a amostragem sendo realizada in vivo e Pb
em material biol6gico®.

FORNOS DE MICROONDAS ACOPLADOS A
ESTACOES ROBOTIZADAS

Tradicionalmente, o preparo de amostras é conduzido em
laboratério e requer sala de balangas, capelas com boa exaustéo,
placas aquecedoras e uma &rea adequada para o término do
preparo da amostra (retomada da amostra, filtragfes, entre
outras operacdes analiticas). Com um sistema robotizado
acoplado a um forno de microondas, tudo isso pode ser condu-
zido em uma area restrita a apenas 122 x 244 cm, quando
interfaciados com um espectrémetro de absor¢do atdbmica para
a detecgdo’.

Ainda que esteja em fase inicial de desenvolvimento, o aco-
plamento da robética a fornos de microondas (Fig. 2) pode
trazer mudancas no conceito, construgdo e utilizagcdo de la-
boratorios de preparo de amostras. Como exemplo, podemos
citar o trabalho de Torres et al.%, onde Fe, Cu e Zn foram
determinados em solos com uso de espectrometria atdmica.
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Tabela 2. Aplicagdo de sistemas de fluxo acoplados a fornos de microondas para o preparo de amostras.

Matriz Analito Técnica Condicdes de digestdo Ref.

Bioldgicas Cu, Mn, Pb, Zn FAAS HNOj3 conc. + H,0, 30% (v/v) 25

Mariscos Se ETAAS 200 pl amostra + 300 pl HNO3 6 mol I%; 26
4 min. - 600 W; sistema segmentado

Aguas, urina Hg total CVAAS K5Cr,O; + HNO3 + KBrO3z + KBr 27

10 ml amostra; 75 W; bobina de 10 m.;
recuperacdes de 92-102 %; 24 ht

Aguas, efluentes Hg total CVAAS HCI; &gua régia, permanganato, H,SO,, persulfato; 28

Sedimentos 500 pl amostra; bobina 1 m.; 12 ht

Efluentes liquidos P total UV-Vis HNOj3; 2 ml amostra; bobina de 7,2 m.; 29
desborbulhador; 30 ht

Bebidas, frutas Pb HGAAS HNOg3; 10 pl amostra ou suspensdo; 30
bobina 1,5 - 5 m,;

Sangue Zn, Cu FAAS HNO;3 + HCI; 10-30 pl amostra tomada 31
in vivo; bobina 2 m.; 30 h't

Sangue Co ETAAS HNOg3; 2 ml amostra; bobina 5 m; 32

Bioldgicas Cu, Mn FAAS 5 ml H,0; (30% v/v) + 5 ml HNOj3 conc. 33

Mariscos Al ETAAS 100 pl amostra + 200 pl HNO3z 3 mol I'%; 34
2 min. - 800 W; sistema segmentado

Leite Cu, Fe FAAS 3 ml amostra + 1 ml HNO3z + 1 ml H,0. 35
5 min. - 700 W

Cabelo Pb ETAAS 100 mg amostra + 2 ml de mistura 1:1 36
HNOj3: HCIO,4; tempo:15 min

Tec. adiposo Fe, Zn ETAAS H2SO4 + HNO3 4:1 (viv) 37

Biologica TiO, ETAAS HCl + HNO3; 2 m de bobina; 10 amostras h 38

Geolégicas Mg FAAS amostra em suspensdo com HF + HNOg; 39

Ambiental Hg CVAFS 400 pl amostras; 4 m bobina; 50 s - 20 W; 40
microondas focalizado

Terra diatoméacea Hg AFS 100 pl amostra; 1 min. - 30 W; 41
microondas focalizado

Materiais Pb FAAS HNOj3 conc.; 8 min digestéo 42

certificados

Aguas, urina Bi, Sn, Ph, As HG-AAS Mistura oxidante: KBr/KBrOs/HCI 43

e materiais Bobina: 10,2 m; 13-30 amostras h*

certificados

Aguas, urina Hg CVAAS Mistura oxidante: KMnOy4/ K,S,08/H,SO4,. 44

compostos Bobina: 10,2 m; 24 amostras h!

org. e inorg.

Aguas As HPLC-HGAAS Oxidante: K;S,0g (5%) 45

Sangue, mat. Hg CVAAS Mist. oxidante: KMnO4 com KBr/KBrQOg; 46

certificados Bobina: 20 m; 45 amostras h*

compostos

org. e inorg.

Aguas DQO UV-Vis Bobina: 10 m; tempo de irradiagéo: 47
3 min; reagentes: K,Cr,07/H,SO,

Aguas Uréia e ambnia UV-Vis Mistura: H.SO4/K»,S04/HgSOy; 5 amostras ht 48

Aguas p UV-Vis Mistura: HNO4/HCIO,; bobina: 6 m; 7 amostras h* 49

Peixes Pb ETAAS 300 ul amostra + 400 pul HNO3z 6 mol I%; 49

bobina de 5 m; poténcia: 350 W; tempo
de irradiac8o: 8 min; sistema segmentado
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Figura 2. Estacéo robotizada empregada para o preparo de amostras.

Desta forma, quando empregado forno de microondas, a diges-
téo da amostra passou de 2 h para 3 min e a metodologia foi
totalmente automatizada com o uso de uma estagdo robotizada.

Um outro aspecto a ser citado é que diferentes programas
podem ser escritos para cada amostra com o emprego de um
mesmo robd, contribuindo assim, para o aumento da produtivi-
dade e da seguranca no laboratério, além de tornar mais sim-
ples o trabalho com diferentes matrizes. Como exemplo a tabe-
la 3, mostra uma sequéncia de preparo de amostra executada
por um robd.

CONCLUSOES

Apesar de requerer atencdo especial, o acoplamento em li-
nha utilizando sistema de fluxo e fornos de microondas com
distintos detectores é uma realidade. Nos Ultimos 5 anos, 25
trabalhos foram publicados dentro deste contexto, sendo que

20 destes, empregavam técnicas envolvendo espectrometria
atdbmica (7 - ETAAS; 6 - FAAS; 4 - CVAAS e 3 - HGAAS).

Diversos cuidados devem ser tomados para que a digest&o
de amostras se realize com sucesso nestes sistemas. Torna-se
necessario garantir a homogeneidade da amostra quando se tra-
balha com suspensdes, o que pode ser conseguido através de
agitacdo (mecanica ou por ultra-som) constante da mesma e/ou
pela adic8o de agentes tensoativos. A necessidade de operar o
sistema a pressdes e temperaturas relativamente elevadas, tam-
bém merece especial atencdo. Tanto as aplicacdes de sistemas
em batelada como em linha para o preparo de amostras, se
consolidaram durante esses Ultimos anos, quer pela sua rapidez
ou pela ampla gama de matrizes utilizadas e técnicas aplica-
das. Desta forma, se vislumbra um novo status da quimica
analitica, com a possibilidade (cada vez mais real) da automa-
¢do do processo analitico.

O custo por andlise podera ser drasticamente reduzido na
maioria dos casos (dependendo do tipo de amostra), ja que
somente microvolumes de amostras e reagentes sdo necessari-
0s (sendo isso de extrema importancia para amostras, tais como:
tecidos de bidpsia, fluidos corpéreos, semi-condutores, aguas
intersticiais de sedimentos, entre outras), gerando desta forma,
baixa producdo de residuos, quer seja solido, liquido ou gasoso
e evitando com isso problemas de contaminacdo ambiental.

Em muitos casos, um forno de microondas caseiro (ca. 80
vezes mais barato que um especifico para laboratérios) pode
ser perfeitamente utilizado para a digestdo de uma grande va-
riedade de amostras. Entretanto, um estudo sobre a homoge-
neidade da distribuicdo das microondas deve ser realizado
quando um forno de microondas for acoplado a um sistema de
fluxo, visando o melhor posicionamento da bobina de digestéo
dentro do mesmo.

A aplicacdo de interfaces é cada vez mais fregiiente nos tra-
balhos de mecanizagdo/automagdo, facilitando a “comunicagéo”
de todos os componentes com o microcomputador e permitindo
uma exata sincronizagdo das operagBes em sistemas mais com-
plexos. Desta forma, abre-se um novo campo de investigagéo e
amplia-se, ainda mais, 0 emprego da digestdo com microondas.
A aplicacdo da robdtica, em conjunto com etapas de preparo de

Tabela 3. Possivel seqiiéncia para a dissoluco de amostras, executada em uma estacéo robotizada’.

Operagéo Func&o ou definicéo Exemplo
1. Balanca Tarar a balanga e executar a pesagem Colocagdo do frasco na balanca
2. Pesagem Transferir a amostra Esperar estabilizar a balanca,

3. Adigdo de acidos
4. Fechamento do frasco
Dissolver a amostra

5. Microondas

6. Abertura do frasco

7. Adicéo de &gua

8. Fechamento parcial
dos frascos

9. Retorno do frasco Final do ciclo

a posicéo original

Transferir o volume programado de acido

Fechar o frasco de digestao

Abrir o frasco de digestéo

Transferir o volume de agua programado

Recolocar a tampa nos frascos

registrar a massa e o nimero
da amostra

Mover o frasco para a unidade
de transferéncia de volumes

Mover o frasco até a unidade
de fechamento dos mesmos

Levar a amostra até
0 microondas e ligé-lo

Mover o frasco do microondas
até a unidade de abertura
dos mesmos

Mover o frasco até a unidade
de trasnferéncia de volumes

Retornar a tampa nos frascos
de digestdo para evitar
volatilizar o acido

Amostra pronta para andlise
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amostras, ja é uma realidade e possibilita um Unico robd execu-
tar, praticamente, todas as tarefas do processo analitico.

Com a mecanizagdo ou a automag&o no preparo de amostras
abre-se, também, a possibilidade de se estudar os mecanismos
de atuacdo das microondas, bem como o acompanhamento
quantitativo de reag@es in situ, com a formagdo de uma visio
mais holistica do processo. Outras aplicagdes, tais como
polimerizacgdo, sintese, destilagdo induzida por microondas,
extracOes, entre outras, e acopladas a fornos de microondas, ja
sd80 uma realidade. Entretanto, parece ser que, ainda, ndo fo-
ram automatizadas e, desta forma, um outro grande campo para
a investigacdo se vislumbra.

Por fim, com a miniaturizagdo de todo o processo analitico,
dentro em breve, as etapas de coleta, preparo de amostra, e
obtenc&o/tratamento dos resultados poder&o ser feitas in loco,
transferindo o laboratério analitico para cada local onde hou-
ver um problema a ser estudado.
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