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1. INTRODUCAO

A soja é um produto de grande importancia econémica para o pais, sendo
um dos principais commodities brasileiro, visto que, atualmente o Brasil esta
classificado como o principal produtor e exportador de soja ho mundo (IPEA,
FIESP 2020). A grande utilizacdo desse produto se deve a sua versatilidade para
ser utilizada na alimentacdo humana e animal, como por exemplo, na producao
de racdo animal, 6leo de soja e como fonte de proteina vegetal (HARTMAN et al,
2011).

E em razdo da crescente preocupagcao da sociedade por uma alimentacéo
mais saudavel, visando a ingestdo de alimentos que sejam bons fornecedores de
proteina, o consumo de soja in natura esta aumentando, jA que a soja é uma
excelente fonte de proteina vegetal com capacidade de diminuir a caréncia de
proteina das dietas como um todo e principalmente das dietas veganas e
vegetarias, as quais tém cada vez mais adeptos nos ultimos anos (DALTO, 2017).

Apesar de ser mais conhecida por sua capacidade de fornecimento de
proteinas ou lipidios, a soja possui uma matriz complexa com cerca de, 11% de
umidade, 38% de proteinas, 19% de lipidios, 27% de carboidratos e 5% de
minerais, podendo assim ser uma importante fonte de minerais para a
alimentacdo humana. Por essa razdo faz-se necessario realizar a caracterizacao
elementar dos minerais essenciais presentes nessa amostra (FUNCIONAIS E
NUTRACEUTICOS, 2020).

Considerando a complexidade dessa matriz, a etapa de preparo das
amostras para posterior analise apresenta-se como um grande desafio. Os
métodos convencionais descritos na literatura para o preparo dessa amostra
utilizam grandes volumes de acidos oxidantes em sistema aberto, gerando uma
grande quantidade de residuo e sendo perigosos ao analista (MASSOCATO et al,
2013), em contra ponto a estes meétodos classicos esta a digestdo por micro-
ondas (BARBOSA et al, 2015), que necessita de poucas quantidades de acidos
para a completa solubilizacdo das amostras, reduzindo drasticamente a geracao
de residuos, porém, o alto custo de aquisicdo do equipamento inviabiliza o seu
uso para muitos grupos de pesquisa, desta forma, fica evidente a necessidade de
desenvolver métodos alternativos para o preparo de amostras de soja.

O objetivo deste trabalho, portanto, baseia-se no desenvolvimento de um
método analitico simples, seguro e de baixo custo. O sistema de decomposi¢ao
proposto utilizara um sistema desenvolvido por Oreste e colaboradores (2013), os
quais propuseram a insercdo de um “dedo frio” dentro do tubo de digestao, com
um novo design contendo um sistema de refluxo no processo (ORESTE, 2013).
Apés a etapa de decomposicdo das amostras, serd realizada a determinagéo


mailto:daisa_bonemann@yahoo.com.br

4

) 62 SEMANA
INTEGRADA
y UFPEL 2020

elementar por espectrometria de emissdo atdbmica com plasma induzido por
micro-ondas (MIP OES).

2. METODOLOGIA

As amostras de soja utilizadas neste trabalho foram adquiridas no comércio
local da cidade de Pelotas, posteriormente cada amostra foi moida com o auxilio
de um moedor de alimentos, e peneirada, com peneira de 300um, até completa
homogeneizacgéo.

O preparo das amostras foi feito utilizando-se um procedimento de digestao
acida com refluxo, o qual foi baseado em um sistema proposto por Nn0sSso grupo
de pesquisa. Neste sistema, a agua é continuamente circulada dentro do dedo
frio, com temperatura controlada através de um banho termostatizado, com o
objetivo de promover o resfriamento da parte superior do tubo digestor, a fim de
ajudar a recirculacdo dos &cidos dentro do tubo digestor e promover o refluxo.
Este sistema é semifechado com uma tampa de PTFE, que contém uma ranhura
para promover o alivio da presséo no interior do tubo.

A otimizacdo do método proposto foi feita por meio de um estudo uni-
variado, onde foram otimizadas as seguintes variaveis: massa da amostra (100 a
1000mg), diluicdo do HNO3 (100, 80, 60, 50 e 40% de HNO3), tempo (3, 4 e 5h),
temperatura (130 e 150°C) e volume de H,O, (adicbes de 4; 2 + 2; 2,5+ 2,5; 3 +
3mL). Ap6s as decomposicOes das amostras foram avaliados a percentagem de
acidez (% A) e a percentagem de solidos totais dissolvidos (% STD) nas solucdes
resultantes, com o objetivo de avaliar a melhor condi¢éo de trabalho.

Com base nos resultados obtidos foi estabelecida uma condicao de preparo
das amostras de soja onde foram pesadas aproximadamente 750mg de amostra
diretamente nos tubos digestores, juntamente com a amostra foram colocadas
aproximadamente 10 pérolas de vidro em cada tubo, em seguida foram
adicionados 3mL de HNO3; e 2mL de H,O. A seguir, o sistema de refluxo foi
acoplado aos tubos de decomposicdo, e entdo os mesmos foram levados ao
aguecimento no bloco digestor por 2h, a 150°C. Ao final de duas horas os tubos
foram retirados do bloco digestor para resfriamento, e ao retornarem a
temperatura ambiente foram adicionados 2,5mL de H,O,, apds os tubos voltaram
para o bloco digestor por mais 1h, a 120°C. Ao final desta etapa, os tubos foram
retirados do aquecimento, e ao retornarem a temperatura ambiente, o processo
foi repetido, e uma nova adicao de 2,5mL de H,O; foi feita, logo, os tubos foram
levados novamente para o bloco digestor por mais 1h, a 120°C. Ao término da
digestdo, as solucbes resultantes foram transferidas para frascos de PP
(polipropileno), previamente descontaminados, e aferidas a 50mL com agua
deionizada, todos os ensaios foram realizados em triplicata.

Com o objetivo de verificar a exatiddo do método proposto, este
procedimento de preparo de amostras foi realizado para as amostras de soja
fortificadas (com concentragbes conhecidas dos elementos de interesse), bem
como para as amostras nao fortificadas, para que fosse possivel a realizacdo do
estudo de adicao e recuperacéao dos analitos.

3. RESULTADOS E DISCUSSAO

Através da otimizacdo da etapa de preparo das amostras, verificou-se uma
queda acentuada na % A a medida que a massa de amostra aumentava, no
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entanto, a % STD aumentou a partir de 750mg, sendo assim, a quantidade de
amostra foi fixada em 750mg.

Quanto a diluicio do HNOj3;, observou-se que 0 comportamento da
porcentagem de acidez e de solidos totais dissolvidos foi o oposto, quanto maior a
% A, menor a % STD, logo, foi escolhida a condicéo de diluicdo de 60% de HNO;
que se apresentou como satisfatéria tanto pra a % A quanto para a % STD.

A temperatura de trabalho foi fixada em 150°C, visto que para ambas
condi¢gbes em estudo (130 e 150 °C) n&do houve variagOes expressivas de % A e
% STD, porém, visualmente as solucdes resultantes dos ensaios com
temperatura de 150°C foram mais limpidas.

O H,0, tem a funcédo de regenerar o HNO3 durante a reacdo de digestao
acida, aumentando a eficiéncia da etapa de decomposicdo sem gerar residuos
(MIRANDA, 2014). Por essa razao, foram testados adicbes de diferentes volumes
de H,O, ao meio reacional, e verificou-se que a adi¢ao de 2,5 + 2,5 mL de H,0,
foi a mais adequada em % A e % STD, além de visualmente ter a solucdo
resultante mais limpida.

Por fim, o tempo de digestédo foi fixado em 4h, pois quando comparadas as
solugdes resultantes deste tempo com as do tempo de 5h ndo foram observadas
diferencas visuais. O tempo de 3h foi descartado, pois as solucbes resultantes
foram turvas e com presenca de gordura suspensa, 0 que comprova a ineficiéncia
da etapa de decomposi¢do com este tempo de digestao.

Posteriormente, foram determinados os elementos Al, B, Ba, Ca, Cd, Co, Cr,
Cu, Fe, K, Li, Mg, Mn, Mo, Na, Ni e Zn, por MIP OES. Testes para avaliar a
exatiddo através da adicdo e recuperacdo de analito foram realizados, e o0s
resultados variaram entre 81 e 118% de recuperacédo, comprovando a exatidao do
método proposto. Os valores de RSD encontrados foram menores que 10%
indicando a precisdo do método.

O método proposto utiliza acido nitrico diluido e H,O, como meio reacional,
que o torna a condicdo de trabalho mais segura ao analista e promove a
diminuicdo da acidez residual.

4., CONCLUSOES

O emprego da decomposicao acida com sistema de refluxo como método de
preparo de amostra de soja, para posterior determinacdo de metais mostrou-se
adequado para a determinacao de Al, B, Ba, Ca, Cd, Co, Cr, Cu, Fe, K, Li, Mg,
Mn, Mo, Na, Ni e Zn por MIP OES.

A metodologia proposta apresenta-se como uma alternativa promissora ao
controle de metais em amostras de soja, podendo ser utilizada em analise de
rotina, ja que possibilita uma andlise segura, aliada a versatilidade de uma técnica
multielementar e de baixo custo, o que ira contribuir de forma significativa a uma
melhor caracterizagao destas amostras.
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