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1. INTRODUCAO

O iogurte € um alimento lacteo altamente nutritivo, muito consumido devido as
suas caracteristicas como sabor, textura, apresentando diversos beneficios a
saude humana, como diminuicdo dos niveis de colesterol no sangue, melhora o
sistema imunologico, fortalece a saude dos ossos, auxiliando também no controle
do peso (GAHRUIE et al., 2015; NERA, 2004).

Este derivado de leite contribui consideravelmente para a ingestdo de
nutrientes como proteinas e vitaminas, por exemplo B2 e B12, além minerais como
célcio, 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 importancia a andlise desse tipo de produto,
principalmente a andlise elementar. Para a realizacdo de uma analise quimica, a
amostra necessita ser submetida a um preparo apropriado (KRUG, 2010). O
meétodo de preparo deve apresentar baixo consumo de reagentes, facilidade, além
disso, possuir minima contaminacéao e baixa geracéo de residuos (NIU et al., 2018).

A utilizacdo do planejamento é muito importante para designar um conjunto
de experimentos analiticos de um método que, ao serem aplicado, produzem a
melhor resposta garantindo a este, maior sensibilidade e melhores caracteristica
(BEZERRA et al., 2008). Esses tipos de planejamentos sdo especialmente
essenciais no inicio de um estudo experimental, ja que proporcionam realizar a
selecdo de variaveis evidenciando as mais significativas e quantificando suas
interacdes (NOVAES et al., 2017).

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

Diante do exposto, o objetivo deste trabalho foi o desenvolvimento de um
meétodo de analise baseado em um estudo de planejamento fatorial, onde diferentes
condicbes de trabalho foram testadas, encontrando assim uma condi¢ao
compromisso para a analise elementar em amostras de iogurte através da técnica
de MIP OES.
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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 decomposicao.

Para a preparagéo das amostras, pesou-se 2,1 gramas de iogurte diretamente
em tubos de borossilicato, apds adicionou-se 3,05 mL de HNOs3, sendo este um
acido com elevado poder oxidante a quente, o que permite a completa dissolucao
das amostras, consequentemente quebrando as ligacées quimicas e liberando os
componentes para a solucdo. Apds, levou-se os tubos para o bloco digestor
acoplado ao sistema de refluxo a uma temperatura de 100 °C por 60 minutos. Nesse
pré-tempo, o &cido nitrico inicia a dissolu¢ao dos constituintes da amostra, mas nao
permite uma oxidacdo completa.

ApoOs o pré-tempo, adicionou-se 1,95 mL de H>O» em cada tubo, o perdxido
de hidrogénio reage também como um agente oxidante, utilizado para aumentar o
poder de oxidacdo do meio, permitindo a completa decomposi¢cdo da matriz. Para
esta etapa aumentou-se a temperatura dos tubos para 155 °C por 102 minutos,
essa elevacdo da temperatura auxilia na aceleracdo das reagbes quimicas,
incluindo a oxidacao dos componentes da amostra, ajudando a garantir a eficiéncia
desta etapa.

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

Para a obtencéo da melhor condicéo experimental durante a etapa de preparo
de amostras, foi realizada uma otimizacdo multivariada do tipo Delineamento de
Composto Central (DCC), como descrito na Tabela 1, sendo consideradas trés
variaveis independentes: temperatura (°C), tempo de decomposicdo (min.) e
volume de HNO3 (mL).

Tabela 1 - Variaveis independentes e valores utilizados.

. Niveis
Variaveis Independentes 168 1 0 1 1.68
Tempo (min.) 69,5 90 120 150 170,5
Temperatura (°C) 128 145 170 195 212
Volume de HNOs (mol L1) 2 2,6 3,5 4,4 5

3. RESULTADOS E DISCUSSAO

Através do planejamento fatorial aplicado foram obtidos graficos de Pareto e
de superficie de resposta (através da andlise de variancia) 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
emissfes especificas de maior sensibilidade.

Para o Zn, Cu, Mg e Mn os modelos obtidos significativos foram os modelos
médios, ou seja, ndo h4 variacdo considerada entre as respostas em funcao das
variaveis independentes. Para a variavel intensidade de P foi obtido um modelo
guadratico significativo sem falta de ajuste, onde a variavel acida apresentou um
efeito significativo negativo, e a interacéo entre a variavel tempo e 4cido apresentou
efeito significativo positivo, como pode ser visto no gréafico de Pareto da Figura
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abaixo. Para a resposta intensidade de na, foi obtido um modelo quadrético
modificado (2Fl), onde n&do apresentou falta de ajuste. Para o Na, a interacéo entre
a variavel tempo e temperatura apresentou um efeito significativo positivo, ja a
variavel &cida apresentou um efeito significativo negativo.
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Figura 1. Graficos de pareto para intensidade de P e Na

A combinacdo desses modelos pode ser feita através da funcdo de

desejabilidade proposta por Derringer e Suich, demonstrada na forma de superficie
de resposta apresentada nas Figuras 2a-c.
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Figura 2. Graficos de superficie de resposta para desebilidade dos modelos combinados.

Assim, pode-se obter uma condi¢ao 6tima de decomposicao de amostras de
iogurte sendo o tempo 102 min, temperatura 155 °C e 3,05 mL de HNOz como ja
citado anteriormente na metodologia. Essa condicdo foi testa através de uma
comparacdo entre os valores preditos pelo modelo e valores obtidos
experimentalmente, sem diferencas significativas a 95% de confianca.

4. CONCLUSOES

Através deste estudo foi possivel encontrar uma condicdo compromisso de
preparo de amostra para posterior determinacdo 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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