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1. INTRODUGAO

logurtes e bebidas lacteas sdo produtos amplamente consumidos pela
populagdo, os quais sao reconhecidos pelo valor nutricional, praticidade e apelo
sensorial. Entretanto, apresentam diferengas significativas em sua composicéo e
modo de producgao. O iogurte € um produto fermentado exclusivamente a partir do
leite, utilizando culturas especificas de microrganismos (Lactobacillus e
Streptococcus thermophilus), enquanto as bebidas lacteas incluem ingredientes
adicionais, como soro de leite, amido e agucares, impactando negativamente sua
qualidade nutricional. Além do aspecto nutricional, a cadeia produtiva desses
produtos tem grande relevancia econémica. Contudo, também é essencial garantir
a segurancga alimentar da populagdo, especialmente em relagdo a presenca de
elementos essenciais (Ca, Mg, K, P, Zn), e potencialmente téxicos (Pb, Cd, Hg, As),
0s quais podem estar presentes devido a contaminagdes ambientais, uso de
aditivos e corantes, bem como podem estar relacionados a falhas no
processamento industrial. (SOUZA, 2019).

O presente trabalho teve como objetivo inicial o desenvolvimento de um
método analitico utilizando a técnica de Espectrometria de Emissdo Optica com
Plasma Indutivamente Acoplado (MIP OES) para a identificagcdo e quantificagao de
elementos essenciais e potencialmente toxicos.

2. METODOLOGIA

Para o desenvolvimento do método analitico, foi empregado um
planejamento experimental fatorial do tipo 23, apresentando quatro pontos centrais
e seis pontos axiais, totalizando 18 ensaios. A partir desse delineamento,
estabeleceu-se um protocolo baseado na decomposicdo acida das amostras,
utilizando acido nitrico (HNO3) e peroxido de hidrogénio (H202), com o objetivo de
avaliar a influéncia das variaveis: tempo de decomposic¢ao, temperatura e volume
de perdéxido sobre a eficiéncia da decomposicdo da matriz organica. A Tabela 1
apresenta as variaveis selecionadas e os respectivos niveis utilizados no
delineamento fatorial.

Os experimentos foram realizados em duplicata. A definicdo das variaveis
investigadas baseou-se em testes preliminares e em uma revisdo bibliografica
aprofundada.
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Variaveis _ Miveis :
-168 -1 (1] +1 +1 68
Tempo (min) 800 B43 1200 1557 1800
Temp. (C) 1240 1587 2120 2643 3000
Peroxido (ml}) 10 18 20 4,2 5,0
Fator (C) 55 df MS  F p
Tempo Q00023 1 Q00023 0 TB433 038304
Tempo? 000231 1 Q00231 TE3IZET 000053
Temperatura 000201 1 Q00201 67924 001495
Temperatura® 00,0002 1 0000@2 311234 008245
Perdxido 0,0001 1 00001 003319 085885
Peroxido? 000191 1 Q00121 645721 00LITI0
Falta de ajuste Q00183 ] Q00037 131 02063
Residuo 000768 26 0,0003
Erro puro 00085 21 000D0zZE
Total 55 001576 35
Fator (A) 55 df MS F P
Tempo 31771 1 5, L7TT05 0,73 03021
Te miperatura 201730 1 201730 4,24 07T
Perdoxido 40,1191 1 40,1191 5,83 00216
Falta de ajuste 1827 11 166 017 0eoTT
Residuo 22013 32 688
Erro puro 20186 21 QgL
Total 55 20460 35

Tabela 1: Variaveis e niveis do planejamento multivariado empregados para a
otimizacgao das condigbes de decomposi¢cao das amostras.

Apos a etapa de decomposicao, procedeu-se a determinacdo da acidez,
seguida por filtracéo, diluicao, calibracdo do equipamento e analise das amostras
por meio da técnica de espectrometria de emissao Optica com plasma
indutivamente acoplado (MIP OES). Nessa etapa, observou-se também a presenca
de carbono residual nas amostras, contribuindo para a caracterizacao referente a
etapa de preparo da amostra.

Posteriormente, os dados obtidos foram submetidos ao tratamento
estatistico, o que permitiu identificar a condigdo experimental mais adequada. Essa
condigao otimizada foi entdo aplicada em novas amostras, seguindo novamente as
etapas de decomposicdo, determinagdo da acidez e analise por MIP OES. Os
resultados obtidos apresentaram boa concordancia, confirmando a eficacia e a
reprodutibilidade do método desenvolvido.

A validacdo do método foi realizada com uso de material de referéncia certificado
(CRM) de leite em po, assegurando a rastreabilidade e a confiabilidade dos
resultados.

3. RESULTADOS E DISCUSSAO

Os dados obtidos foram submetidos ao tratamento estatistico, o que permitiu
identificar a condigao experimental mais adequada, conforme o grafico abaixo:
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Grafico 1: Grafico de Pareto dos efeitos - Carbono Residual

A analise do grafico de Pareto referente ao teor de carbono residual indicou
que as variaveis temperatura e tempo de processamento exerceram influéncia
estatisticamente significativa sobre esse parametro, conforme demonstrado por
seus efeitos situados acima do limite de significancia. Esses fatores apresentaram
impacto positivo na reducédo do carbono residual, evidenciando sua relevancia no
desempenho do método de preparo das amostras.
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Grafico 2: Grafico de Pareto dos Efeitos - Acidez Residual

A interpretacéo do grafico de Pareto referente a variavel resposta acidez
residual evidenciou que, dentre os fatores investigados: temperatura, tempo de
reacgao e concentragao de peroxido apresentou o efeito principal e estatisticamente
significativo sobre a redugao da acidez, destacando-se por ultrapassar o limite de
significancia estabelecido pelo modelo experimental.

O impacto expressivo da concentragdao de peroxido indica que o aumento
controlado desse reagente favorece reacbes de oxidacdo mais eficientes dos
compostos organicos acidos presentes na matriz, promovendo sua degradacéao e
consequente neutralizagdo. Tal comportamento esta alinhado com o potencial
oxidante do peréxido de hidrogénio, cuja eficacia esta diretamente relacionada a
sua concentracao e as condi¢des reacionais aplicadas.
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Por outro lado, as variaveis temperatura e tempo de reagcéo apresentaram
efeitos positivos, porém de menor magnitude, situando-se abaixo do limiar de
significancia em alguns cenarios, o que sugere uma influéncia secundaria sobre a
resposta, no intervalo experimental adotado. Esses fatores, embora contribuintes,
nao demonstraram ser determinantes para a eficacia da neutralizagdo da acidez
residual.

Essa condigédo otimizada foi entdo aplicada em novas amostras, seguindo
novamente as etapas de decomposicdo, determinagcio da acidez e analise por MIP
OES. Os resultados obtidos apresentaram boa concordancia, confirmando a
eficacia e a reprodutibilidade do método desenvolvido.

A validagcdo do método foi realizada com uso de material de referéncia
certificado (CRM) de leite em po, assegurando a rastreabilidade e a confiabilidade
dos resultados.

4. CONCLUSOES

A aplicacao do planejamento fatorial permitiu uma avaliagao eficiente das
variaveis mais relevantes envolvidas nos procedimentos de preparo das amostras,
contribuindo para a otimizagdo da subsequente determinagdo dos elementos.
Dentre os métodos testados, a decomposicdo acida por sistema de refluxo
demonstrou-se eficaz na preparagdo das amostras de iogurte, viabilizando a
quantificacdo dos analitos de interesse.
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