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1. INTRODUCAO

O café & uma bebida produzida a partir dos graos torrados do fruto cafeeiro,
uma planta originaria do continente africano (ALMEIDA, 2012). Sua chegada no
Brasil é datada em 1727, porém na década de 1880, durante o periodo do Brasil
Império, o pais tornou-se o maior produtor mundial de café (CAFEICULTURA,
2018).

O Brasil € o maior produtor e exportador do grdo no mundo, exportando
34,05 milhdes de sacas de 60 kg do fruto nos primeiros meses de 2019. O pais &
o segundo maior consumidor mundial da bebida, consumindo cerca de 21 milhdes
de sacas ao ano (CAFEICULTURA, 2020). Diante disso, calcula-se um consumo
per capta anual de 6,02kg de café cru e 4,82kg de café torrado e moido
(EMBRAPA, 2019). Sendo assim, fica evidente a necessidade de haver um
estudo de elementos essenciais e n&o essenciais em amostras de cafée,
assegurando assim uma maior seguranga alimentar para a saude humana.

O consumo diario de café possui muitos beneficios em estudo, tais como as
relagbes entre o café e o sistema nervoso central, sistema renal, sistema
musculoesquelético, sistema respiratério e também o sistema digestivo (ALVES et
al., 2009). O consumo do café libera varios elementos quimicos que compdem os
macronutrientes, micronutrientes e elementos trago. Dentre eles, podemos citar: o
calcio (Ca), atuando na formagao de ossos e dentes, na metabolizagédo do ferro e
fungcdes neuromusculares, tendo sua dose diaria recomendada em 1000 mg; o
ferro (Fe), sendo essencial por transportar o oxigénio para as células humanas e
possui cerca de 8 mg de dose diaria recomendada; o Manganés (Mn), atuando
como antioxidante, e ativador de enzimas metabdlicas, com consumo diario de
2,3 mg para homens e 1,6 mg para mulheres; e, por fim, o zinco (Zn), atuando no
crescimento, sistema imunoldgico e neurolégico, consumindo 7 mg/dia
(ADITIVOS INGREDIENTES, 2018).

Dentre as técnicas utilizadas para a determinacdo de metais presentes nas
amostras de p6 de café, se destaca os métodos espectrométricos de analise,
onde muitas vezes se encontra uma instrumentacao rapida e precisa. Com isso, a
espectrometria de emissao 6ptica com plasma induzido por micro-ondas (MIP
OES) se torna viavel, tendo em vista ser uma técnica multielementar e de baixo
custo, pois utiliza plasma de nitrogénio, este que pode ser obtido a partir do ar
atmosférico, sendo assim ideal até mesmo para analises de rotina (NIEDZIELSKI
et al., 2015).
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Com base no exposto, este trabalho tem por objetivo desenvolver uma
metodologia para a decomposicdo de amostras de pd de café para a
determinacdo de elementos como Ca, Fe, Mn e Zn pela técnica de MIP OES.
ApGs o desenvolvimento, esta metodologia sera aplicada a outros tipos de
amostras de cafés em poé.

2. METODOLOGIA

Para o desenvolvimento da metodologia proposta foi utilizada uma amostra
de café adquirida no comércio local de Pelotas/RS. Sendo assim, as amostras
foram preparadas através de decomposig¢ao acida em bloco digestor com sistema
de refluxo, tornando um sistema “semifechado”. As condigbes ideais foram
otimizadas através do uso de um delineamento de composto central com pontos
axiais.

Para esse estudo, foram consideradas as seguintes variaveis
independentes: volume de H.SO4 (de 1 a 2 mL), massa da amostra (de 375 a 875
mg), tempo (de 2,5 a 4 h) e temperatura de aquecimento do bloco digestor (de
165 a 345 °C). Como variaveis dependentes foram avaliados as intensidades para
os elementos Ca, Fe, Mn e Zn. A quantidade de HNO3 foi fixado em 5 mL para
todas as amostras. As respostas obtidas, através dos resultados experimentais,
permitiu avaliar as interagcdes entre as variaveis estudadas e a sua influéncia
sobre a resposta analitica. A exatidao foi verificada através do balango de massa
(a = b + c¢), comparando os resultados obtidos para as trés condigdes analisadas:
(a) po de café (concentragao total), (b) infusdo (fracdo soluvel) e (c) café apds a
infusado (fracdo nao soluvel). Apos a otimizag&do do preparo da amostra, o método
foi aplicado em trés amostras de p6é de café, na solugdo de infusdo do café
(infusdo), e no po6 de café apos a infusdo (passado). Todas amostras foram
preparadas em triplicata, assim como as leituras instrumentais.

3. RESULTADOS E DISCUSSAO

Ao analisar os resultados obtidos do planejamento a 95% de confianga,
observou-se que houveram respostas significativa a partir de um calculo de
desejabilidade aplicado nas intesidades dos analitos. Com isso, foram adotados
0s seguintes valores 6timos para a decomposigao: 2 mL de H2SO4, 750 mg de
massa de amostra, 3h em decomposicdo a 300°C. Sendo assim, as amostras
foram preparadas a partir da pesagem 750 mg de amostra diretamente em tubos
digestor, adicionado 5 mL de HNO3 e 20 pérolas de vidro, levando ao
aquecimento a 130°C durante 1 hora. Em seguida, foi adicionado 2 mL de H2SO4
e a temperatura elevada a 300°C, permanecendo até que se completasse o
periodo de 3 horas em decomposi¢cdo. Apds o arrefecimento, as solugdes foram
transferidas para frascos de polipropileno e o volume final de 50 mL foi
completado com agua desionizada. A Tabela 1 mostra os resultados obtidos do
estudo de balangco de massas utilizado para avaliar a exatiddo da metodologia,
onde é possivel notar que os resultados obtidos foram satisfatorios. Através do
teste de adicado de analitos, foi possivel avaliar a exatiddo do método, obtendo-se
resultados de recuperacédo entre 88 a 117% para todos os elementos
investigados, e os valores de LDy € LQm foram inferiores a 0,59 e 0,98 mg kg™’
para todos elementos, respectivamente.
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Tabela 1: Resultados obtidos pela metodologia proposta na analise da amostra.

Analitos TOTAL INFUSAO + PASSADO Recuperacéao
X + sd, mg kg' (RSD) X + sd, mg kg’ (%)
Ca 1229,4 + 69,9 (5,7) 1328,5 +48,2 108
Fe 67,31 + 1,38 (2,05) 79,12 +£5,63 117,5
Mn 29,35 + 0,47 (1,60) 34,11 +0,8 116,2
Zn 13,80 + 0,45 (3,23) 11,45+ 0,96 82,9

Valores descritos como média + desvio padréo (desvio padrao relativo).

A metodologia proposta foi aplicada para trés amostras de café (Tabela 2),
obtendo os resultados para Ca, Fe, Mn e Zn sendo fonte nutricional importante
para o organismo humano.

Tabela 2: Concentragcdes obtidas para Ca, Fe, Mn e Zn em amostras de p6 de
café por MIP OES.

Concentragdo x + sd, mg kg™! (RSD)

Analitos MT ME VD
Ca 967,1 + 24,9 (2,6) 929,2 + 39,2 (4,2) 1198,3 £ 74,3 (6,2)
Fe 62,33 £ 5,11 (8,2) 47,91+ 3,42 (7,1) 35,31 +£ 1,95 (5,5)
Mn 30,39+ 0,48 (1,6) 28,83 + 1,35 (4,7) 28,25 + 1,86 (6,6)
Zn 4,33+ 0,34 (7,75) 4,77 + 0,38 (7,9) 19,14 + 1,77 (9,2)

Valores descritos como média + desvio padréo (desvio padrao relativo).

De acordo com ADITIVOS INGREDIENTES (2018, € possivel obervar que
as amostras MT e ME possuem valores dentro do indice Diario Recomendado
(IDR) para Ca, e a amostra MD esta acima do IDR, que é de 1000 mg. Para Fe e
Mn, todas amostras estdo acima do IDR que é de 8 e 1,6 mg, respectivamente. Ja
para Zn, as amostras MT e ME est&o dentro do IDR, e MD acima do valor, que é
de 7 mg. Sabe-se que o consumo humano n&o se da diretamente ao p6 do café,
portanto, durante a ingestdo da bebida infusionada as concentragdes podem
variar. E importante lembrar que os valores encontrados sdo para 1 kg de p6 de
café. Também ha de considerar-se o descarte do material de forma irregular apés
0 uso, transportando os elementos presentes em sua matriz diretamente ao solo,
podendo causar danos ambientais.

4. CONCLUSOES

A metodologia desenvolvida mostrou-se exata e precisa na determinagao de
Ca, Fe, Mn, Zn, entre outros, em amostras de café para determinagao total. Além
disso, se mostrou eficaz para decompor amostras complexas como p6 de café,
por possuir grande quantidade de matéria organica e gordura, além de utilizar
uma técnica que permite a deteccdo multielementar com boa sensibilidade.

A concentracdo da presencga destes analitos evidencia a importancia da
analise em alimentos para melhor compreender o consumo humano e o descarte
de seu residuo no meio ambiente.
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