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1. INTRODUCAO

O grao de bico é uma leguminosa alternativa para dietas vegetarianas, sendo
importante fonte de proteinas, minerais, fibras e carboidratos (SIMSEK, et al. 2015).
Segundo uma pesquisa realizada pelo IBOPE este ano, 14% da populacao
brasileira se considera vegetariana. Porcentagem essa, que vem crescendo, tendo
em vista que em 2012 uma pesquisa, também realizada pelo IPOBE, apontava que
8% da populacéo era adepta a esse estilo de dieta.

Devido a esse aumento no consumo por parte da populacédo, principalmente
de vegetarianos no Brasil, € extremamente importante avaliar se este alimento nao
oferece riscos aos consumidores, pois dentre os minerais considerados essenciais
ao organismo, pode também apresentar concentracdes de elementos nao
esséncias provenientes do solo, do uso de fertilizantes e agroquimicos.
KAFAOGLU et al. (2014) relata que a leguminosa é considerada fonte de nutrientes
como os elementos essenciais B, Cu, Fe, Mn, Se e Zn, os quais estdo envolvidos
em muitas funcdes importantes no organismo, como reacdes enzimaticas,
mineralizacdo Ossea, protecdo de células, entre outras. Sendo assim para a
guantificacdo dos elementos, tanto essenciais quanto potencialmente toxicos, €
importante um preparo de amostra adequado apresentando resultados precisos e
exatos. Esta € a etapa mais importante da sequéncia analitica, a qual se gasta um
maior tempo, tem 0 maior custo e ocorrem os maiores erros (KRUG, 2008).

Dentre as técnicas utilizadas para determinar a concentracdo desses
elementos, uma alternativa é a técnica de espectrometria de emissdo éptica com
plasma induzido por micro-ondas (MIP OES), a qual tem se tornado atrativa por ser
uma técnica multielementar que possui baixo custo, pois o plasma é mantido com
nitrogénio convertido a partir do ar atmosférico comprimido (NIEDZIELSKI, et al.,
2015).

Com isso, esse trabalho tem como objetivo desenvolver um método de
preparo de amostra de grao-de-bico, otimizando os parametros como massa de
amostra, tempo e temperatura de decomposi¢cao para posterior quantificacdo por
MIP OES, no intuito de se obter uma solucéo resultantes dentro dos parametros
adequado para ser introduzido no equipamento.

2. METODOLOGIA

A amostra de gréo de bico foi adquirida no comércio local de Pelotas/RS.
Inicialmente a amostra foi moida em um processador de alimentos e apoés realizou-
se um estudo de preparo de amostra. Foram otimizadas a quantidade de amostra,
variando em 250 a 1000 mg; a temperatura de aquecimento do bloco digestor em
150 °C e 200 °C e o tempo de decomposicdo em 2 e 3 horas com 0 uso do HNOs.
As massas foram pesadas diretamente nos tubos de digestdo, adicionou-se 5 mL
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de HNOs bidestilado e levou-se para aquecimento em um bloco digestor com um
sistema de refluxo acoplado com temperatura de resfriamento em 15 °C, evitando
perdas por volatilizacdo dos analitos e reagente. Apdos o tempo de 2 horas
adicionou-se 1 mL de H202 e levou-se novamente ao aguecimento por mais uma
hora. O mesmo procedimento foi realizado para o tempo de 3 horas. Por fim,
transferiu-se para frascos volumétricos e preencheu-se com agua desionizada com
um volume final de 50 mL. Para todas as decomposicdes realizaram-se estudos do
teor de acidez e solidos dissolvidos conforme metodologia descrita por Adolfo Lutz
(2008).

3. RESULTADOS E DISCUSSAO
Primeiramente, realizou-se um estudo variando somente a massa de amostra

de gréo-de-bico para as temperaturas de 150 e 200 °C e os resultados de acidez e
sélidos dissolvidos podem ser observados nas Figuras 1 e 2, respectivamente.
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Figura 1. Teor de Acidez a 150 e 200 °C.

Com os resultados de acidez e soélidos dissolvidos foi possivel observar que
na temperatura de 150 °C o teor de acidez, para as massas de 250 e 500 mg, ficou
acima do recomendado pelo fabricante que € de 5 % (AGILENT TECHNOLOGIES,
2016), indicando que ha um excesso de acido para a pequena quantidades de
amostra utilizada. Ja a massa de 750 mg apresentou valor de acidez inferior ao
recomendado, demostrando que para o volume de acido utilizado, é possivel
decompor com seguranga a maior massa, sem ter a necessidade de uma etapa
adicional de diluigdo para atingir os parametros recomendados para o MIP OES.

Para a temperatura de 200 °C, a porcentagem de acido diminuiu ainda mais,
demonstrando uma melhora na decomposicdo da amostra, fornecendo um teor de
acidez extremamente adequando para ser introduzido no equipamento.

Ao comparar os valores de acidez para ambas as temperaturas, é notavel que
com maior temperatura o teor de acidez para 750 mg encontrou-se dentro dos
padrées do fabricante. Em relacdo ao tempo de decomposi¢cdo, ndo houve
diferenca significativa no teor de acidez para as temperaturas e massas estudadas.
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Figura 2. Teor de Acidez e Sdlidos Dissolvidos a 150 e 200 °C.

Em termos de solidos dissolvidos, os teores nas diferentes massas e
temperaturas apresentaram-se dentro dos padrées estabelecidos que é de 3% m/v.
No entanto, é possivel observar que com o aumento da massa de amostra o teor
de solidos dissolvidos também aumenta, independente da temperatura de
decomposicao. Ja em relacdo ao tempo de decomposicao, 2 e 3 horas, também
nao houve diferenca na porcentagem de solidos dissolvidos, conforme ja havia sido
observado na acidez.

Os resultados para a massa de 1000 mg ndo estédo apresentados, pois houve
uma projecao da amostra devido a formacéo de espuma ao longo do aumento da
temperatura e consequente contato com o dedo frio acoplado ao tubo, ficando
aderida nas paredes no tubo, ndo tendo uma completa decomposi¢cdo. Com isso,
optou-se por nao utilizar essa massa, devido aos inconvenientes ja citados e dessa
forma ndo se recomenda utilizar essa quantidade para as analises.

Sendo assim, observa-se que é possivel decompor de forma eficiente a massa
de até 750 mg da amostra de grao de bico, a uma temperatura de 200 °C por 2
horas com HNO3s em copo aberto com sistema de refluxo e obter com seguranca
uma solucédo resultante do preparo de amostra dentro dos parametros de acidez e
sélidos dissolvidos recomendados pelo fabricante do MIP OES. De acordo com o0s
resultados obtidos € possivel observar que estudos de preparos de amostra sao
importantes, pois a relagdo massa de amostra/volume da solugdo deve ser flexivel
para que a diluiciAo da amostra ndo seja alta e assim possa comprometer o limites
de deteccdo do método (LDm).

4, CONCLUSOES

Diante dos resultados obtidos, observa-se que o desenvolvimento de um
método de preparo de amostra é importante para adequar a solugéo resultante ao
equipamento de medida, possibilitando o0 emprego da maxima quantidade possivel
da amostra de grao de bico, para fornecer LDm adequados para as determinagdes
elementares de elementos essenciais e potencilamentes toxicos. Este trabalho esta
em desenvolvimento, com isso, novos estudos ainda seréo realizados para tentar
atingir uma decomposicéo segura de 1000 mg de amostra, além de submeter ao
procedimento de validagdo e aplicar a metodologia em um maior niamero de
amostras comerciais.
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