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AUMENTO DA RESOLUGAO DE ESPECTROS DE RMN 13c DE ACIDOS HUMICOS EM SOLUGAO
ATRAVES DO TRATAMENTO PREVIO COM KCI 0,03 MOL L *
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INCREASE RESOLUTION OF SOLUTION®C NMR SPECTRA OF HUMIC ACIDS BY PREVIOUS
TREATMENT WITH 0,03 MOL L* KCI. High levels of Fe and Mn present in some soils and compost
organic matter decrease the resolutionif NMR spectra of humic substances. Addition of KCI up to

a concentration of 0,03 mol™Lto humic substances extracts followed by centrifugation is an efficient
method of eliminating clays and minerals containing high levels of paramagnetic metals such as Fe and
Mn thus increasing the resolution 81IC NMR spectra.
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INTRODUCAO N,. Este procedimento de extragdo é recomendado como
padrdo peldnternational Humic Substances Soci¢biSS)!

Um dos fatores que permitem diferenciar um solo de ume apresenta melhor rendimento de extragédo do que o uso de
sedimento é o seu maior conteddo de matéria organka NaOH 0,1 mol [} e de NaP,O; 0,1 mol L'} 12 O extrato
matéria organica do solo € uma mistura de compostos organtontendo as substancias hamicas (4cidos falvicos + &cidos
cos provenientes de plantas, animais e microrganismos, fisidaimicos) foi separado em duas partes. Antes da separagéo dos
e quimicamente heterogénea e em diferentes estagios de dgcidos humicos através da acidificacdo até pH 1,0 com HCI 6
composicah Os acidos hlimicos (AH) representam uma im- mol L%, uma das partes foi submetida a adicio de KCI sélido
portante fragcdo da matéria organica e séo definidos pela solyp.A. Merck) até a concentracdo de 0,03 mdi lagitou-se
bilidade em meio aquoso basico e precipitagdo em meio aquGrigorosamente, deixou-se em repouso por uma hora e
so acido (pH 2 ou menor). Os AH formam uma mistura hetecentrifugou-se a 2000 g por 20 minutos, descartando-se o re-
rogénea de moléculas organicas unidas entre si principalmentgduo depositado no fundo do tubo. A suspensdo obtida foi
por interagdes hidrofébicasEsta mistura heterogénea aparece acidificada aps o repouso de oito horas e centrifugada nova-
como componente importante da fertilidade dos solos, envolmente a 2000g por 20 minutos, descartando-se o sobrenadante.
vendo-se na capacidade de troca de cations, na acidez e paredissolugdo do material sélido e precipitagdo foi repetida trés
estruturd, além de complexar metais pesados em sofu@®  vezes. Em seguida, adicionou-se 200 mL de uma solugio aquosa
tudos sobre a estrutura quimica dos acidos humicos séo antiiuida de HF e HCI, preparada com 5 mL de HCI concentrado e
gos e nos (ltimos anos a RMNC permitiu avangos conside- 5 mL de HF concentrado e o volume de solucio completado para
raveis na compreenséo da estruttra de caracteristicas fisi- 1 L com agua deionizada, e agitou-se a amostra por 8 horas. Os
co-quimica$®. Ocorre, no entanto, que amostras de AH obti-AH foram novamente precipitados por centrifugacio e lavados
das principalmente de solos e compostos organicos de zonasm &gua até teste negativo com AgNe@rocedeu-se a didlise
tropicais com predominio de minerais de argila do tipo 1:lcontra agua deionizada em membranas com retengdo maxima de
apresentam consideravel teor de Fe, OR%EJ&? reduz significativar4 kD (Thomas Scientific Inc. USA). Finalmente, os AH foram
mente a resolucéo dos espectros de devido, princi-  secos por liofilizagdo. Os AH da outra metade do extrato foram
palmente, ao aumento do relaxamento transversal induzido peligolados através do mesmo procedimento sem a adicéo de KCI.
efeito de paramagnetismo. O procedimento utilizado Os espectros das amostras de AH isoladas pelos dois proce-
comumente para o isolamento dos AH pode néo ser adequad®mentos foram obtidos num aparelho Bruker AC-200 (50,30
para tais amostras ja que o meio fortemente acido usado d@&tHz para'®C) usando-se 150 mg de AH dissolvidos em 1 mL
grada os minerais de Fe aumentando sua concentragdo na sfe NaOH 0,5 mol 1* (9:1 H,0:D,0), utilizando a seqiiéncia
lugéo de AH. INVGATE.AU (desacoplamento inverso), com pulso dé, 90

Este trabalho descreve um procedimento simples para meempo de aquisicdo de 0.2 s, tempo de espera da reciclagem do
Ihorar a resolugdo de espectro de RM® de AH extraidos  sinal de 0.8 s, 16K de tamanho e cerca de 200 000 transientes

de residuos organicos de origem urbana. por amostra. Os espectros foram obtidos a temperatura ambi-
] ente e os deslocamentos quimicos registré&gqppm) a partir
MATERIAIS E METODOS do deslocamento quimico do tetrametilsilano (TMS) usado

) ] como referéncia externa.
Os AH foram extraidos de material produzido pela Compa-

nhia de Limpeza Urbana do Rio de Janeiro (COMLURB) aResyULTADOS E DISCUSSAO

partir de residuos orgéanicos provenientes da coleta domiciliar

de lixo na usina de compostagem de Jacarepagud. As substan-Os espectros de AH normalmente se apresentam com pouca
cias humicas foram isoladas usando uma solucdo aquosa desolu¢cdo quando comparados com espectros de moléculas or-
NaOH 0,5 mol L%, na razéo 1:10 (v:v) sob atmosfera inerte de ganicas mais simples. Mesmo assim, tais espectros fornecem
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informagBes para o reconhecimento de unidades estrdfurais Os resultados obtidos permitem deduzir que o tratamento

e estudos da dinamica evolutiva dos AH nos $6los prévio da solugdo de substancias himicas com KCI 0,03 mol
Os espectros de RMRPC dos AH extraidos de residuos L é atil na floculagdo de minerais de argila que contém

organicos solidos de origem urbana com e sem a adicdo derro, aluminio e manganés, diminuindo o efeito de

KCI estdo apresentados na Figura 1. A adicdo de KCI aumerparamagnetismo com aumento na resolucdo dos espectros

tou significativamente a resolugdo em todas as regides do esm solugéo.
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