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1. INTRODUCAO

O arroz é um dos cereais mais comumente encontrados na dieta humana,
pois € um alimento altamente energético, além de se apresentar como uma 6tima
fonte de carboidratos. Sob o ponto de vista nutricional, o arroz integral reune
grandes propriedades que trazem beneficios a saude humana, pois além de ser
uma otima fonte de nutrientes, possui grandes concentragcdes de vitaminas do
complexo B JULIANO (1993).

O Brasil se destaca como um dos maiores produtores mundiais de arroz.
Os principais tipos de arroz que sdo consumidos e comercializados s&o o branco
polido, parboilizado, parboilizado integral e integral, sendo que este ultimo é
considerado com maior fonte de nutrientes CASTRO et. al (1999). Devido a alta
produgao e consumo desse cereal, € crescente a preocupag¢ao com relagdo a sua
composi¢cdo, bem como a forma que se procede o seu cultivo, j& que sé&o
utilizados agroquimicos nas lavouras arrozeiras que podem vir a contribuir com a
introducédo de grandes concentragdes de contaminantes inorganicos (HANG et al
(2009).

No que se refere ao preparo das amostras de arroz, a grande dificuldade
esta em garantir a maxima eliminagdo dos concomitantes organicos presentes na
matriz. Assim, alternativas para o preparo dessas amostras devem ser elaboradas
e melhor investigadas, a fim de aliar simplicidade, baixo custo e seguranca
operacional NARDI et al (2009) e ORESTE et al (2013). Com este intuito, a
digestao acida com sistema de refluxo através de um dedo frio vem se mostrando
uma excelente alternativa para o preparo de diversas matrizes OREST (2013).
Diante do exposto, o presente trabalho tem como objetivo desenvolver um método
usando a decomposicdo acida com sistema de refluxo para posterior
determinacdo de Cu, Zn, Mn e Cr por Espectrometria de Emissdo Optica com
Plasma Induzido por Micro-ondas (MIP OES) em amostras de arroz integral.

2. METODOLOGIA

AMOSTRAGEM

Primeiramente, foi selecionada uma amostra de arroz integral, dando
prioridade para que a mesma fosse de producéao local. A mesma foi adquirida no
comércio da cidade de Pelotas-RS.

A amostra foi previamente triturada em moedor de uso doméstico e
peneirada a tamanho de particulas menores que 300 um. Para o desenvolvimento
do método, procedeu-se estudos afim de avaliar as melhores condicbes para o
preparo da amostra.
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PREPARO DAS AMOSTRAS

Para o preparo da amostra, foram otimizados os seguintes parametros:
massa de amostra, volume de acido nitrico, tempo e temperatura de aquecimento
do bloco digestor. Apds a otimizagao, o seguinte procedimento foi utilizado para a
decomposicdo: pesaram-se aproximadamente 500 mg de amostra em tubos de
digestdo e em seguida adicionaram-se 5 mL de HNO3; 65% m/m. Posteriormente,
os tubos foram encaminhados ao bloco digestor por um tempo de 3 h a 150°C.
Apods esse tempo, as solugdes resultantes foram transferidas para um frasco de
polipropileno e avolumadas com agua desionizada a 50 mL.

As determinacgdes das concentragdes de Cu, Zn, Mn e Cr foram realizadas
pela técnica de MIP OES (Agilent) utilizando o sistema convencional (nebulizag&o
direta) para a introducdo da amostra no espectrometro. Os padrdes da curva de
calibracdo foram preparados a partir de uma solucdo estoque multielementar
contendo 100 mg L™ de cada analito. A faixa da curva de calibracéo foi de 0,1 a
5,0 mg L™ para todos os analitos. Para avaliar a exatiddo do método foi aplicada a
técnica de adicdo de analito. Para isso, trés niveis de concentragao foram
adicionados 0,1, 0,25 e 0,5 mg L. Todas as medidas e preparo da amostra foram
realizadas em ftriplicata e acompanhadas por determinagdes dos brancos
analiticos correspondentes.

3. RESULTADOS E DISCUSSAO

Avaliando-se os parametros de mérito obtidos para ambos analitos
investigados (Tabela 1), pode-se observar boa linearidade das curvas de
calibragcéo (R=0,99), bem como sensibilidade adequada para a quantificagdo dos
analitos nas amostras de arroz. Os limites de deteccdo alcancados se
apresentaram satisfatorios.

Tabela 1: Parametros de Mérito para Cu, Zn, Mn e Cr por MIP OES

LD método

. -1

Analito a (L"mg) (mg Kg") R
Cu 200685 0,16 0,999
Zn 21863 23,18 0,999
Mn 63266 0,25 0,999
Cr 58207 3,40 0,999

a: coeficiente angular da curva; LD: limite de deteccao; R: coeficiente da curva de
calibragao.

Pode-se também verificar a exatiddo dos resultados através de testes de
adicao de analito, nos quais foram obtidas 6timas recuperagdes, que ficaram em
uma faixa de 80 a 107%. Isso demonstra que o método pode ser empregado para
o controle dos metais Cu, Zn, Mn e Cr em amostras de arroz integral.

Os resultados de concentracdo dos analitos encontrados na amostra
investigada estao apresentados na Tabela 2.
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Tabela 2: Resultados das concentragbes encontradas (em mg Kg™') para Fe, Cu,
Zn, Mn e Cr na amostra de arroz integral (média + desvio padrao para n=3).

Analito Média da concentragao * desvio padrao RSD (%)
Cu 44+04 8,9
Zn 456+ 1,6 3,6
Mn 856 +1,2 1,4
Cr <LD 3,8

De acordo com os valores apresentados na Tabela 2, percebe-se que
foram obtidos resultados precisos, uma vez que o RSD médio correspondeu a
4,7%. Com relacdo as concentragcées dos analitos na amostra, as de Cu e Zn
ficaram abaixo do limite estabelecido pela legislagdo ANVISA (1965), que sao de
30,0 e 50 mgL™, respectivamente. Para os demais elementos ndo ha um limite
minimo de concentragao estabelecido pela legislagao.

4. CONCLUSOES

O método desenvolvido que utiliza a decomposicdo acida com sistema de
refluxo e analise por MIP OES, mostrou um grande potencial para a determinagéo
de metais como Cu, Zn, Mn e Cr na amostra de arroz integral, uma vez que
apresentou 6timos resultados, com exatidao e precisdo. O presente estudo deve
ser ampliado para mais amostras de diferentes tipos de arroz, bem como para a
determinacdo de outros elementos, em concentragdes em niveis mais baixos,
utilizando também diferentes técnicas e metodologias para introdu¢cao da amostra
no plasma, como por exemplo, o uso do Sistema Multimode.
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