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Introducéo

Com o advento dos cuidados visando a salde e o
bem-estar dos animais de pequeno porte, é
imprescindivel o monitoramento da qualidade das
racBes destinadas a sua alimentacdo. Dentre os
varios elementos que devem ter sua concentragdo
monitorada em racado animal, merece destaque o
enxofre (S), o qual esta relacionado a obstru¢des do
trato urinario de pequenos animais”.

Alguns dos métodos empregados em
determinagdes de S, incluem andlises descritas pela
Association of Official Analytical Chemists (AOAC,
2011)%, e pelo Instituto Adolfo Lutz (IAL, 2008)°.
Entretanto, estes métodos apresentam algumas
desvantagens como o elevado tempo de analise, e
excessiva manipulacdo da amostra. Neste contexto,
métodos que envolvam a decomposicdo das
amostras por combustdo, como, por exemplo, a
combustéo iniciada por micro-ondas (MIC), tem sido
estudados visando a determinacdo segura dos
analitos por técnicas variadas”.

Assim, dada a relevancia do tema, o presente
trabalho teve como objetivo a determinacdo de S
em ragdo, por cromatografia de ions (IC) e
espectrometria de emissdo Optica com plasma
indutivamente acoplado (ICP OES), ap0s preparo
de amostra por MIC, onde foram avaliadas
diferentes concentracdes de solugéo absorvedora.

Resultados e Discusséao

As amostras de racdo, adquiridas no comércio de
Pelotas-RS, foram moidas em processador
doméstico (MDR 301°, Cadence), secas em estufa
(50 °C/12 h) e preparadas na forma de comprimidos
(300 mg). Posteriormente, foram submetidas a
combustdo iniciada por micro-ondas (Multiwave
3000, Anton Paar), utilizando 50 uyl de NHaNOs (6
mol I'") como iniciador de combustdo, 6 ml de
(NH4),COj5 (10, 50, 100, 200 ou 500 mmol I™) como
solucéo absorvedora, e presséo de Oz2de 20 bar. O
programa de irradiacdo foi de 1400 W por 5 min,
seguido de 20 min de resfriamento. Foi decomposto
também o material de referéncia certificado (CRM)
NIST 8414 (Bovine Muscle), a fim de avaliar a
exatiddo do método.

A concentragéo de S foi determinada em um IC (850
professional IC, Methrom) equipado com sistema de
supressao quimica (833 Supressor Unit, Metrohm).
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Foi utilizada uma coluna de troca anidnica, e uma
alca de amostragem de 100 pl. Adicionalmente, a
determinacéo de S foi feita por ICP OES (OPTIMA
4300 DV, PerkinElmer). O comprimento de onda
monitorado foi de 180.669 nm.

Os resultados obtidos para as determinagdes de S
estdo apresentados na Tabela 1.

Tabela 1. Determinac¢do de S em racdo para animais de
pequeno porte por IC e ICP OES (n=3).

Concentragdo de 1C ICP OES

(NH,)CO; (mmol 1) (ggh (ggh

10 6202 + 261 6466 + 260
50 6564 + 413 6960 + 370
100 6613 +376 6498 + 513
200 6766 + 487 6443 + 419
500 5992 +£ 631 6618 + 450

De acordo com os resultados obtidos, pode-se
verificar que ndo houve diferenca significativa,
quando a solucdo de (NH4),COs; em diferentes
concentragbes, foi utilizada como  solucéo
absorvedora para S, em ambas as determinagdes.
Assim, optou-se por utilizar a concentragdo de 10
mmol I para as determinacdes subsequentes
devido a menor diluicdo das amostras, assim como
por apresentarem precisédo satisfatoria. Além disso,
nesta concentracdo, obteve-se concordancia
superior a 94% com o valor certificado para S, tanto
para as determinagfes por IC quanto por ICP OES,
comprovando a exatidao do método proposto.

Conclusodes

A MIC, associada a IC e ICP OES, constituiu um
método adequado para a determinacdo de S em
racéo animal. Cabe destacar que este procedimento
de decomposicdo apresenta algumas vantagens,
como rapidez, boa precisdo e exatiddo, e
possibilidade de escolha de solucdo absorvedora
adequada. Além disso, a MIC atende a requisitos
preconizados pela “quimica verde”, devido a um
menor consumo de reagentes e menor geragao de
residuos.
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