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1. INTRODUCAO

O segmento de carnes no Brasil, desde a década de 80, apresenta grande
dinamismo em relacdo a producdo, consumo e comércio exterior. Em particular,
destaca-se o setor avicola, que tem se expandido tanto nos abates quanto nas
exportacdes, por ser bastante competitivo e integrado ao mercado externo
(EMBRAPA, 2011).

Dados da composicdo de alimentos sdo importantes para estimar a
adequacdo das ingestbes de nutrientes essenciais e avaliar os riscos de
exposicao decorrentes, principalmente da ingestdo de elementos potencialmente
toxicos (ONIANWA et al., 2001). A ingestao de alimentos € um meio de exposi¢cao
aos metais, ndo so por serem componentes naturais de géneros alimenticios, mas
também por contaminacdo ambiental ou contaminacdo durante o processamento
(ULUOZLU, et al. 2009). Os elementos quimicos podem ser classificados como
ndo essenciais e essenciais (EBDON et al., 2001). Elementos potencialmente
toxicos podem ser prejudiciais mesmo em baixas concentracdes quando ingeridos
ao longo de um grande periodo de tempo. Os elementos essenciais também
podem produzir efeitos toxicos quando a ingestdo € excessivamente elevada
(CELIK; OEHLENSCHLAGER, 2007 e POURETEDAL; RAFAT, 2007)

Devido as exigéncias pela qualidade da carne de frango ser cada vez maior,
deve-se ter um controle de qualidade no que se refere a quantidade de elementos
essenciais e potencialmete téxicos. Com isto, existe uma necessidade de
desenvolver métodos analiticos que viabilizem a determinacdo de metais em
aves. Para tal fim, € desejavel que esses métodos sejam simples, baratos,
rapidos, sensiveis e fornecam resultados confiaveis. O uso do sistema de refluxo
para decomposicdo completa das amostras em um sistema semifechado com
aquecimento convencional é ainda muito pouco explorado para este tipo de
matriz. Assim sendo, o presente trabalho tem como objetivo desenvolver um novo
método analitico para a quantificacdo de Al, Ca, Cu, Fe, K, Mg, Na e Zn em
amostras de peito de aves para auxiliar na avaliacdo da qualidade da carne de
ave consumida no que se refere a composicdo elementar. A técnica de
espectrometria de emissdo optica com plasma induzido por micro-ondas (MIP
OES) foi utlizada. O MIP OES apresenta-se de grande interesse em
determinacdes analiticas por se tratar de uma técnica multielementar, com baixo
custo de andlise e boa sensibilidade.
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2. METODOLOGIA

AMOSTRAS

Para o desenvolvimento do método foi utilizado uma amostra de peito de
frango convencional. Todas as amostras foram adquiridas no comércio de
Pelotas. Ao chegar ao laboratorio, as mesmas foram descongeladas, trituradas,
homogeneizadas e mantidas congeladas a -16 °C até o momento das analises.

PLANEJAMENTO ESTATISTICO EXPERIMENTAL

A otimizacdo do procedimento de decomposi¢cdo acida com sistema de
refluxo foi realizada através de um planejamento estatistico, considerando as
seguintes variaveis independentes: volume de HNOj3; (mL), tempo (min) e
temperatura de decomposicao (°C). A massa de amostra foi fixada em 2 g. As
faixas das variaveis independentes foram baseadas em experimentos realizados
anteriormente. Foi realizado um delineamanto composto central rotacional
(DCCR), 2° com 3 pontos centrais e 6 pontos axiais, totalizando 17 ensaios.
Como variaveis dependentes foram avaliadas as intensidades de sinal analitico
para o Al, Ca, Cu, Fe, K, Mg, Na e Zn e a concentracdo de C, através da técnica
de MIP OES. Para a analise dos dados foi utilizado o software Statistica 7.0
(StatSoft, Inc., Tulsa, OK, EUA) com nivel de confianca de 90 %.

PROCEDIMENTO DE PREPARO DAS AMOSTRAS

Aliquotas de 2 g de amostras de peito de aves foram pesadas diretamente
nos tubos de decomposicao e, posteriormente adicionaram-se 7,5 mL de HNO3
65 % (v/v). Em seguida, o sistema de refluxo foi acoplado aos tubos de
decomposicdo, e entdo os mesmos foram levados ao aquecimento no bloco
digestor por 180 min a 160 °C. ApGs o resfriamento das amostras a temperatura
ambiente, a solucdo resultante foi transferida, para frascos de polipropileno,
avolumadas a 50,0 mL com agua deionizada e posteriormente diluidas 2 vezes.
Todas as amostras foram decompostas em triplicata e, juntamente foram
preparados os respectivos brancos. O volume de HNO3; empregado, bem como, o
tempo e a temperatura de decomposicdo foram otimizados através de
planejamento estatistico, como mencionado anteriormente.

VALIDACAO ANALITICA

Apés o desenvolvimento do método foi realizada a validacdo analitica e o0s
parametros de mérito avaliados foram: faixa linear de trabalho, limites de
deteccéo e quantificacdo, linearidade, precisdo e exatidao.

3. RESULTADOS E DISCUSSAO

Em um primeiro momento, os resultados obtidos pelo DCCR mostraram
quais foram as variaveis significativas na determinacdo das intensidade de Al, Ca,
Cu, Fe, K, Mg, Na e Zn e concentracao de C, ao nivel de 90 % de confianca. Para
o Al, Cu, Fe, K e Zn, nenhuma variavel se apresentou estatisticamente
significativa. Para Ca, Mg, Na e C algumas variaveis foram significativas, com isto
em um segundo momento, foi possivel gerar superficies de resposta para estes
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elementos. As Figuras 1, 2 e 3 apresentam as superficies de resposta para 0s
elementos Ca, Mg e Na, respectivamente. A analise das superficies de resposta
indicou que o maior valor de intensidade foi obtido quando foram utilizadas as

seguintes condi¢gbes: 180 minutos de decomposi¢ao, temperatura do bloco
digestor de 160 °C e 7,5 mL de HNO3 (ponto central).
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Figura 1 - Superficie de resposta para volume de HNO3 versus tempo de
decomposicéo e temperatura de decomposicao versus volume de HNO3 para a

determinacdo de Ca em peito de frango convencional.
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Figura 2 - Superficie de resposta para volume de HNOj3 versus temperatura
de decomposicéo e para tempo versus temperatura de decomposicao para a
determinacdo de Mg em peito de frango convencional.
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Figura 3 - Superficie de resposta para tempo de decomposicao versus
volume de HNO3; e temperatura de decomposicédo versus volume de HNOg3 para a
determinacdo de Na em peito de frango convencional.

O teor de carbono € um parametro importante para avaliar a eficacia dos
procedimentos de decomposicdo da amostra (GOUVEIA et al., 2001). Condi¢cGes
estas que se confirmam através do estudo do C, onde menores concentracdes de

carbono foram encontradas nas condi¢bes de maior tempo, temperatura e volume
intermediario.

Portanto, as condi¢bes escolhidas para a decomposicdo das amostras
foram: tempo de 180 min, volume de 7,5 mL de HNO3; e temperatura de 160 °C.
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Como nenhuma variavel apresentou-se estatisticamente significativa para Zn, Cu,
Fe, Al e K, utilizou-se as mesmas condi¢cbes otimizadas para o Ca, Mg e Na.
Desta forma, a exatiddo do método foi avaliada com o uso de material de
referéncia certificado (CRM) e por meio de testes de recuperacgao.

De acordo com os resultados obtidos, os valores de concentracao
encontrados para os analitos foram concordantes com os valores certificados e as
recuperacdes obtidas nos testes de recuperagcdo variaram de 105 a 108 %,
ambos indicando uma boa exatiddo do método avaliado. O desvio-padréo relativo
(RSD) ficou menor que 8,6 % nos ensaios, atestando uma boa precisdo do
método.

O método foi aplicado para a analise de amostras de peito de frango
convencional e as concentragdes obtidas ficaram na média de 2,77 + 0,02 para Al;
88,30 + 0,07 para Ca; 1,99 + 0,20 para Cu; 3,95 + 0,20 para Fe; 3.236 + 40 para K;
292,62 + 6,35 para Mg; 312,03 + 0,59 para Na e 7,72 £ 0,79 para Zn, todos os resultados
expressos em mg kg™ £ SD.

4. CONCLUSOES

O emprego da decomposicdo acida com sistema de refluxo como método de
preparo de amostra de aves para a determinacdo de metais mostrou-se
adequada. O meétodo de preparo de amostra desenvolvido apresenta uma boa
exatiddo e preciséo, atestada pelas analises de CRM e pelos valores de RSD,
possibilitando entdo, ser utilizado para amostras de aves.
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