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1. INTRODUÇÃO 

 
O iogurte é um alimento lácteo altamente nutritivo, muito consumido devido as 

suas características como sabor, textura, apresentando diversos benefícios a 
saúde humana, como diminuição dos níveis de colesterol no sangue, melhora o 
sistema imunológico, fortalece a saúde dos ossos, auxiliando também no controle 
do peso (GAHRUIE et al., 2015; NERA, 2004). 

Este derivado de leite contribui consideravelmente para a ingestão de 
nutrientes como proteínas e vitaminas, por exemplo B2 e B12, além minerais como 
cálcio, magnésio e zinco (STARSKA et al., 2011; ABDULKHALIQ et al., 2012; 
WANG et al., 2013; REY-CRESPO et al., 2013). 

Desta forma, é de suma importância a análise desse tipo de produto, 
principalmente a análise elementar. Para a realização de uma análise química, a 
amostra necessita ser submetida a um preparo apropriado (KRUG, 2010). O 
método de preparo deve apresentar baixo consumo de reagentes, facilidade, além 
disso, possuir mínima contaminação e baixa geração de resíduos (NIU et al., 2018).  

A utilização do planejamento é muito importante para designar um conjunto 
de experimentos analíticos de um método que, ao serem aplicado, produzem a 
melhor resposta garantindo a este, maior sensibilidade e melhores característica 
(BEZERRA et al., 2008). Esses tipos de planejamentos são especialmente 
essenciais no início de um estudo experimental, já que proporcionam realizar a 
seleção de variáveis evidenciando as mais significativas e quantificando suas 
interações (NOVAES et al., 2017). 

Dentro as técnicas utilizadas para determinação elementar, a Espectrometria 
de emissão óptica com plasma induzido por micro-ondas (MIP OES), tem sido 
utilizada para determinação de minerais em diferentes alimentos. A técnica se 
caracteriza por permitir uma análise multielementar, além de ser considerada como 
uma técnica de baixo custo operacional, uma vez que a manutenção do plasma 
ocorre por meio do gás nitrogênio, o qual é convertido por meio de um gerador de 
nitrogênio que capta o ar atmosférico (JACOBS et al., 2021).  

Diante do exposto, o objetivo deste trabalho foi o desenvolvimento de um 
método de análise baseado em um estudo de planejamento fatorial, onde diferentes 
condições de trabalho foram testadas, encontrando assim uma condição 
compromisso para a análise elementar em amostras de iogurte através da técnica 
de MIP OES. 
 

 



 

 

2. METODOLOGIA 
  

Para realizar o planejamento, foi adquirido iogurtes no comércio local de 
Pelotas/RS, onde foram acondicionadas em tubos de polipropileno (PP) a -16°C 
até o momento de cada decomposição. 

Para a preparação das amostras, pesou-se 2,1 gramas de iogurte diretamente 
em tubos de borossilicato, após adicionou-se 3,05 mL de HNO3, sendo este um 
ácido com elevado poder oxidante a quente, o que permite a completa dissolução 
das amostras, consequentemente quebrando as ligações químicas e liberando os 
componentes para a solução. Após, levou-se os tubos para o bloco digestor 
acoplado ao sistema de refluxo a uma temperatura de 100 ºC por 60 minutos. Nesse 
pré-tempo, o ácido nítrico inicia a dissolução dos constituintes da amostra, mas não 
permite uma oxidação completa.  

Após o pré-tempo, adicionou-se 1,95 mL de H2O2 em cada tubo, o peróxido 
de hidrogênio reage também como um agente oxidante, utilizado para aumentar o 
poder de oxidação do meio, permitindo a completa decomposição da matriz. Para 
esta etapa aumentou-se a temperatura dos tubos para 155 ºC por 102 minutos, 
essa elevação da temperatura auxilia na aceleração das reações químicas, 
incluindo a oxidação dos componentes da amostra, ajudando a garantir a eficiência 
desta etapa. 

 Ao fim da decomposição, as amostras foram avolumadas a 25 mL com água 
deionizada, filtradas e analisadas por MIP OES para determinação dos elementos 
essenciais. 

Para a obtenção da melhor condição experimental durante a etapa de preparo 
de amostras, foi realizada uma otimização multivariada do tipo Delineamento de 
Composto Central (DCC), como descrito na Tabela 1, sendo consideradas três 
variáveis independentes: temperatura (ºC), tempo de decomposição (min.) e 
volume de HNO3 (mL). 

  
Tabela 1 - Variáveis independentes e valores utilizados.  

Variáveis Independentes 
Níveis 

-1,68 -1 0 1 1,68 

Tempo (min.) 69,5 90 120 150 170,5 

Temperatura (ºC) 128 145 170 195 212 

Volume de HNO3 (mol L-1) 2 2,6 3,5 4,4 5 

  
3. RESULTADOS E DISCUSSÃO 

  
Através do planejamento fatorial aplicado foram obtidos gráficos de Pareto e 

de superfície de resposta (através da análise de variância) para todas as respostas 
estudadas, as quais foram analisadas através das intensidades dos sinais obtidas 
através da técnica de MIP OES para P, Zn, Cu, Mg, Mn e Na, em suas linhas de 
emissões especificas de maior sensibilidade. 

Para o Zn, Cu, Mg e Mn os modelos obtidos significativos foram os modelos 
médios, ou seja, não há variação considerada entre as respostas em função das 
variáveis independentes. Para a variável intensidade de P foi obtido um modelo 
quadrático significativo sem falta de ajuste, onde a variável ácida apresentou um 
efeito significativo negativo, e a interação entre a variável tempo e ácido apresentou 
efeito significativo positivo, como pode ser visto no gráfico de Pareto da Figura 



 

 

abaixo. Para a resposta intensidade de na, foi obtido um modelo quadrático 
modificado (2FI), onde não apresentou falta de ajuste. Para o Na, a interação entre 
a variável tempo e temperatura apresentou um efeito significativo positivo, já a 
variável ácida apresentou um efeito significativo negativo. 

 

 
Figura 1. Graficos de pareto para intensidade de P e Na 

 

A combinação desses modelos pode ser feita através da função de 
desejabilidade proposta por Derringer e Suich, demonstrada na forma de superfície 
de resposta apresentada nas Figuras 2a-c. 

 

 
Figura 2. Graficos de superficie de resposta para desebilidade dos modelos combinados. 

 
 Assim, pode-se obter uma condição ótima de decomposição de amostras de 

iogurte sendo o tempo 102 min, temperatura 155 oC e 3,05 mL de HNO3 como já 
citado anteriormente na metodologia. Essa condição foi testa através de uma 
comparação entre os valores preditos pelo modelo e valores obtidos 
experimentalmente, sem diferenças significativas a 95% de confiança. 

 
4. CONCLUSÕES 

 
Através deste estudo foi possível encontrar uma condição compromisso de 

preparo de amostra para posterior determinação dos analitos em amostras de 
iogurte por MIP OES, permitindo o desenvolvimento de um método que caracteriza-
se por ser exato e de baixo custo. 
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