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1. INTRODUCAO

Existe uma crescente busca por alimentos prontos ou semiprontos, que
sejam, de facil e rapido preparo, e que apresentem um sabor agradavel
(PELLERANO, 2014). Com isso, as industrias buscam desenvolver alimentos de
facil consumo e que contenham o0s nutrientes necessarios ao ser humano
(LOUZADA, 2015). Nesse contexto, as sopas instantdneas sao uma excelente
alternativa, jA que podem ser produzidas com macarrdo e carnes (frango e bovina),
além de apresentar diferentes sabores, tornando-se um atrativo ao consumidor
(BOA, 2017; KREJCOVA, 2007).

Com o surgimento de novos produtos que atendam as exigéncias do
consumidor, se faz necessario conhecer a composicdo desses alimentos,
principalmente a concentragdo dos elementos essenciais e potencialmente toxicos.
Para isso é necessario estudos de preparo de amostra, que tem por finalidade
converte-la em uma forma adequada para ser introduzida nos instrumentos
analiticos (OLIVEIRA, 2003; KRUG, 2008). Os métodos relatados na literatura,
geralmente utilizam uma grande quantidade de reagentes, que por fim geram um
grande volume de residuos (KREJCOVA, 2015; FEYZI et al., 2017). Com isso, tem-
se buscado métodos que gerem uma menor quantidade de residuos e que sejam
simples, eficientes, robustos e baratos, atendendo alguns principios da quimica
verde. Os métodos de microdecomposi¢cdo acida em sistema fechado sdao uma
excelente alternativa, pois permitem ultrapassar a temperatura de ebulicio dos
acidos utilizados como, por exemplo, &cido nitrico, além de ser possivel a adicao de
peréxido de hidrogénio, aumentando a eficiéncia de decomposicdo. Além disso, ndo
h& perdas de analitos por volatilizacdo, por se tratar de um sistema fechado (BIZZI,
2010; MIRANDA, 2014).

Devido ao crescente consumo desse alimento por parte da populacdo, o
objetivo desse trabalho foi desenvolver um método de microdecomposicdo acida em
sistema fechado para amostras de sopa instantanea para posterior quantificacéo de
Cd, Fe e Mn por espectrometria de emisséo 6ptica com plasma induzido por micro-
ondas (MIP OES).

2. METODOLOGIA

Foi adquirida uma amostra de sopa instantdnea de carne com massa no
comércio de Pelotas-RS, a qual foi cominuida em um mixer e em seguida,
determinou-se o teor de umidade (LUTZ, 2018). O método de microdecomposicao
acida em sistema fechado foi adaptado de Miranda et al. (2014). Foram otimizadas a
quantidade de amostra (100, 150 e 200 mg) e o tempo de decomposicédo (1, 2 e 3
horas), ja que a temperatura do bloco digestor e os tubos de vidro utilizados séo
inferiores aos apresentados no trabalho de referéncia.
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Para os estudos pesou-se diretamente a amostra nos tubos de vidro,
adicionou-se 1 mL de HNO3; e 1 mL de H,0, e deixou-se em repouso por 10 min, em
seguida, os tubos foram colocados no bloco digestor (modelo 45600 COD reactor)
sem aguecimento e entdo a temperatura foi aumentada gradativamente até 150 °C.
O bloco digestor foi colocado em uma capela fechada, com uma abertura na altura
dos tubos para que o ar frio entrasse e resfriasse a parte superior dos tubos,
possibilitando assim uma melhor condensacao do acido e a diminuicdo da presséo
interna nos tubos. As solucdes resultantes, apés resfriamento, foram transferidas
para tubos de polipropileno e avolumadas a 20 mL com &agua desionizada. Para
todas as otimizag@es realizou-se estudos do teor de acidez através de titulacdo e o
teor de carbono residual. Para avaliar a exatiddo do método foram realizados testes
de adic&o de analito em trés diferentes concentragoes.

3. RESULTADOS E DISCUSSAO

Os estudos de otimizacdo foram necessarios para garantir a eficiéncia do
método j4 que foram alterados alguns paréametros sugeridos por Miranda et al.
(2014). Além disso, esses estudos sdo importantes para atender as recomendacdes
do fabricante de MIP OES, que € de 5% para acidez e abaixo de 3% para o teor de
sélidos totais dissolvidos. (AGILENT TECHNOLOGIES, 2016)

Primeiramente, fez-se o estudo de massa de amostra e observou-se que nao
houve grandes variacfes na porcentagem do teor acido (Figura 1A) utilizando 100
ou 200 mg de amostra para o tempo de 3 h de decomposicéo, ja o teor de carbono
residual ficou em torno de 0,04 % para todas as massas, por isso o grafico nao foi
apresentado. Uma vez que ndo houve variagdo, passou-se para o segundo estudo,
onde fixou-se a massa de amostra em 200 mg e variou-se o tempoem 1, 2 e 3 h.
Dessa forma, com os resultados obtidos podemos verificar que o melhor tempo foi o
de 3 h, ja que apresentou menor porcentagem no teor de acidez (Figura 1B) e
porcentagem de carbono residual (Figura 1C), mostrando uma maior decomposicao
da amostra. Nao foram realizados testes de massas maiores para evitar riscos de
exploséo do sistema.

Durante o aquecimento, foi observado o despreendimento de vapores escuros
proveniente da formacdo do NO;,, o qual foi diminuindo durante o tempo de
decomposicdo conforme o HNO; foi se regenerando promovendo um alivio da
pressao interna dos tubos (THIEMANN, 2012; MIRANDA, 2014).
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Figura 1: Resultados obtidos para o teor de acidez variando a massa de
amostra (A), variando o tempo de decomposicdo (B) e para o teor de carbono
residual variando o tempo de decomposicgao (C).

Os parametros de mérito obtidos para determinacédo de Cd, Fe e Mn por MIP
OES na amostra de sopa instantanea, a partir do método proposto de
microdecomposi¢éo acida em sistema fechado estéo apresentados na Tabela 1.
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Tabela 1: Parametros de mérito para a determinacédo de Cd, Fe e Mn por MIP

OES.
Analito a R? LDm LOm
(L pg™) (mg kg™) (mg kg™)
Cd 18,54 0,999 0,2991 0,9972
Fe 13,52 0,997 0,5705 1,9017
Mn 41,31 0,999 0,0437 0,146

a: coeficiente de correlagdo angular; R*: coeficiente correlagdo linear ao quadrado; LD(m): limite de
deteccao do método; LQ(m): limite de quantificagdo do método.

Com base nesses resultados pode-se observar que as curvas de calibracéo
(50 a 200 pg L™ para Cd, Fe e Mn), apresentaram bons coeficientes de correlacdo
linear ao quadrado (R?> > 0,99). Foram obtidos baixos LDs para elementos
estudados. Para avaliar a eficiéncia da microdecomposicdo acida em sistema
fechado foram realizados testes de adicdo de analito em trés niveis de
concentrac@es diferentes, e os resultados podem ser observados na Tabela 2.

Tabela 2: Resultados das concentracfes dos testes de adicdo de analito para a
microdecomposicao acida em sistema fechado.

. . 1 Concentracao Recuperacéo
Analito Adicdo (mg kg™) (mg kg}) (%)
Sem Adicao < LDm) -
Cd 10 8,62 +0,3(3,5) 86
20 19,3+ 0,6 (3,1) 97
30 28,8 +0,9(3,1) 96
Sem Adicao 47,5 + 3,2 (6,7) -
Fe 30 83,6 £ 0,7 (0,8) 120
60 1149 + 2,3 (2,0) 112
90 153,8 + 2,8 (1,8) 118
Sem Adicao 6 +0,6 (9,3) -
Mn 10 17 +£0,1 (0,6) 106
20 29+£0,8(2,8) 111
30 39+1,6 (4,0 110

Concentragdo expressa em x: média (mg kg™); sd: desvio padrdo (mg kg™); RSD: desvio padrdo
relativo (%); < LD(m): valores abaixo do limite de detec¢éo do método.

De acordo com os valores apresentados observa-se que a faixa de
recuperacdo dos analitos variou de 86 a 120 %. Ja os valores de RSD médio ficaram
abaixo de 9,3 %, garantindo a repetibilidade para os analitos investigados.

4. CONCLUSOES

O método de preparo de amostra proposto para a decomposicdo da amostra
de sopa instantanea mostrou-se preciso e exato, com bons valores de recuperacao
no teste de adicdo de analito. Além disso, € um método simples, com boa
repetibilidade e de baixo custo devido ao pequeno volume de reagentes utilizado
para decompor as amostras. Este trabalho ainda esta em fase de desenvolvimento,
assim posteriormente serao realizados testes para determinacdo de mais elementos,
validagdo do método através de um método comparativo, bem como a aplicacdo do
mesmo a diferentes tipos de sopas instantaneas.
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