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RESUMO

O presente trabalho teve como objetivo o desenvolvimento de procedimentos
analiticos para o preparo de amostras de leite, dando énfase a determinagdo de calcio e
magnésio por espectrometria de absorgio atdmica por chama. Os procedimentos utilizados
foram baseados no emprego da irradiagéo por microondas em forno de microondas com
cavidade, a diluigio e a amostragem direta de suspensdes com solugdes contendo misturas de
aminas. Tais procedimentos foram comparados com o método convencional e foram feitos
estudos de recuperagdo dos analitos. As varidveis investigadas para otimizar a digestfo das
amostras de leite por irradiagdo das microondas, utilizando frascos fechados a pressdo
elevada e empregando uma mistura digestora composta por acido nitrico concentrado (2,0
mL) e 1,0 mL de peroxido de hidrogénio 30% (m.v'"), foram: variagdo do volume da amostra
de leite (0,5 a 2,5 mL) e o tempo de atuagdo das microondas (4 a 20 min). Pelo estudo do
volume da amostra de leite, o melhor volume foi de 0,5 mL, a qual fornece um digerido
limpido sem globulos de gordura e com melhores resultados na determinacdo de calcio e
magnésio. Com relagdo ao efeito do tempo de atuaciio das microondas, o melhor resultado
corresponde ao programa P;, 0 qual apresenta duragdo de 12 minutos com intervalos de 3 em
3 minutos e poténcia de 0 a 650 W com intervalos de programagdo de 250 W. Com relagéio a
amostragem direta de suspensGes com solucdes de aminas, Monoetanolamina (MEA) e
Trishidroximetilaminometano (TRIS) + 4cido citrico, foram investigadas situagGes em que se
variou a concentragio molar de MEA e de TRIS, mantendo constante a concentragdo molar‘
de #cido citrico. Para analisar a influéncia do acido citrico, manteve-se constante a
concentragio molar das aminas MEA e TRIS, variando a concentragdo molar do &cido
citrico. As aminas MEA e TRIS mostraram-se eficientes no preparo das amostras de leite
para anlise direta de suspensdes, quando utilizou-se solugdo de MEA + 4cido citrico,

respectivamente numa concentragao de 6,0 mol.L™! ¢ 0,20 mol.L™. Para as solugdes de TRIS
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+ 4cido citrico as concentragdes ideais foram respectivamente, iguais a 1,5 molL’ e
0,05 mol.L'l. Os valores obtidos nos estudos de recuperagfio para o calcio e 0 magnésio
demonstraram a eficiéncia dos procedimentos analiticos propostos nesse trabalho. Os valores
encontrados variaram de 93 a 98% para 0 célcio e de 80 a 97% para o magnésio. Todos os
resultados foram submetidos a um tratamento estatistico com emprego do teste “t” pareado.
As vantagens encontradas pelos procedimentos desenvolvidos neste trabalho sdo: utilizagéo
de reagentes comerciais e baratos, tempo reduzido de preparo das amostras, 2,0 minutos para
as solugdes com misturas de aminas e 8,0 minutos para a digestfio acida com emprego das
irradiacdes por microondas, menores possibilidades de contaminagdo, menores perdas de
analitos e a utilizac@o de curvas analiticas empregando solugdes padrdo aquosas dos analitos.
Os procedimentos analiticos investigados podem ser implementados em andlise de rotina e a
escolha do método deve considerar 0s equipamentos disponiveis no laboratorio e a

experiéncia do analista.
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ABSTRACT

The present work had as objective the development of
analytical procedures when preparing milk samples, emphasizing the determination of
calcium and magnesium by spectrometry of atomic absortion by flame. These procedures
were based on the use of microwaves irradiation, the dilution and the direct sampling with
solutions containing amino mixtures. Such procedures had been compared with the
conventional method. The investigated parameters for optimizing the digestion of milk
samples by microwaves irradiation, using closed bottles under high pressure and a digestive
mixture containing concentrated nitric acid (2,0 mL) and hydrogenperoxide 30% (m.v') 1,0
mL, were: volume variation of the milk sample (0,5 to 2,5 mL) and time of microwaves
performance (4 to 20 min). From the volume analysis of the milk samples, the best volume
was 0,5 mL, which supplies a limpid digested solution without fatty globules and with better
results in the determination of calcium and magnesium. Considering the time of microwaves
performance, the best result correspond to the P3 program, which has a total duration time of
12 minutes (intervals of 3 minutes) and the power variation from 0 to 650 W (intervals of
250 W). Considering the direct sampling of suspensions with the amino solutions —
Monoetanolamine (MEA) and Trishidroximetilaminometane (TRIS) + citric acid ~ various
situations were investigated, varying the molar concentration of MEA and TRIS, remaining
constant the molar concentration of citric acid. To analyze the influence of the citric acid, the
molar concentration of amino MEA and TRIS remained constant, varying the molar
concentration of the citric acid. Amino MEA and TRIS were efficient in preparing milk
samples for direct analysis of suspensions, when the solution used was MEA + citric acid,
respectively in a concentration of 6,0 mol.L™ and 0,2 mol.L". For the solutions of TRIS +
citric acid, the ideal concentrations were, respectively, 1,5 mol.L”? and 0,05 mol.L™". The
values found in the studies of calcium and magnesium recovery had confirmed the efficiency
of the considered analytical procedures in this work. These values were 93 to 98% for
calcium and 80 to 97% for magnesium. All these results were also submitted to a statisitcal
treatment. The advantages related to the procedures applied in this work are: use of
commercial and cheap reagents, reduced time for sample preparing (2 minutes for the

solutions with amino mixtures and 8 minutes for the acid digestion using mircrowaves
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irradiation), little possibilities of contamination, little losses of analitos and the use of

analytical curves with watery standard solutions. The investigated analytical procedures can

ed in routine analysis and the choice of the method must consider the available

be implement

equipment in the laboratory and the experience of the analyst.
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1 —INTRODUCAO

Uma das operagOes preliminares de uma andlise quimica consiste em
submeter uma aliquota representativa da amostra a um tratamento adequado visando sua
preparacdo para os passos subseqiientes. Esses procedimentos de tratamento dependem da
natureza da amostra, dos analitos a serem determinados e sua concentragfo, do método de

determinacio e da precisdo e exatiddo desejadas.

Nos métodos convencionais de andlise, as amostras sdo analisadas na forma
de solugdo (SULCEK & POVONDRA, 1989). Tradicionalmente, a amostra é preparada por
meio de métodos de digestfo, tais como fusdo ou dissolugdo 4cida, sendo que as mesmas
levam 4 uma dilui¢do da concentragdio do analito na amostra, ocasionando perda em
sensibilidade no método analitico; além de provocar contaminacio quando ndo sdo

utilizados reagentes quimicos de alta pureza (ARRUDA & MAGALHAES, 1998).

Dentre todas as operagdes analiticas, a etapa de preparo das amostras é a
mais critica. Em geral, é nessa etapa que se cometem mais erros, que se consome mais
tempo e de alto custo, pois demanda o uso de reagente de alta pureza. Idealmente, um
método de digestdo de amostra deve apresentar simplicidade, rapidez, baixo custo, utilizar
pequenos volumes de solventes, permitir a dissolugdo de grande nimero de amostras e

finalmente, produzir resultados precisos e exatos.

O preparo das amostras assistidas por microondas atende em grande parte a
essas necessidades (ARRUDA & MAGALHAES, 1998). Existem dois tipos de fornos de
microondas que sdo empregados em laboratorio de analises para o preparo de amostras: os
que utilizam frascos fechados a pressdes elevadas (8,1 x 10* a 20,3 x 10* atm) e os de
frascos abertos a pressdo atmosférica. Nos sistemas de frascos fechados a energia das
microondas ¢ dispersa por toda a cavidade, enquanto que nos sistemas abertos a energia é
focalizada na parte do frasco de decomposigéo contendo a amostra (MINGORANCE et al.
1993; KRUSHEVSKA et al. 1993). Em ambos os sistemas, o tempo de decomposiciio e os

riscos ao operador s3o bastante minimizados.
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Abusamra et al. (1975) e Karanassios et al. (1991) empregando um forno de
microondas caseiro e utilizando uma mistura de HNO; e HCIO4, oxidaram amostras
biolégicas em frascos de erlenmeyer de 125 mL. Desde entdio, varios trabalhos foram
publicados envolvendo o uso da radiagdo das microondas como fonte de energia para
promover a dissolugdo acida de varios tipos de amostras (DE LA FUENTE et al. 1997;
SILVESTRE et al. 2000; SANTOS et al. 2002). As vantagens oferecidas pela
decomposigio de amostras com fornos de microondas sio amplamente demonstradas e
varios métodos sio descritos por De La Fuente, (1995a); De La Fuente, (1995b); Coelho,
(2000); Santos, (2002).

Uma outra alternativa para o preparo de amostras € atraves da amostragem
de suspensdes, na qual a determinago do analito ¢ realizada diretamente. Este método,
originalmente empregado por Brady et al. (1974) na determinagdo de zinco e chumbo em
folhas e sedimentos marinhos oferece algumas vantagens quando comparadas as técnicas
convencionais de solubilizagio de amostras. Dentre elas, podem-se citar a minimizagio
dos riscos de contaminagio e/ou perdas do analito durante o preparo da amostra € menores
quantidades de reagentes sdo empregados tornando a andlise mais eficiente ainda que a
curva analitica pode ser obtida, em muitos casos, com o emprego de solugfio padréo
aquosa do analito. Por isso, a técnica das suspensdes tem sido usada com sucesso para a

anlise de vérios materiais, dentre estes, amostras de géneros alimenticios, pigmentos e

materiais geologicos ( MAGALHAES & ARRUDA, 1998)

O leite apresenta-se quase indissocidvel da alimentagdo de ser humano,
principalmente em uma das etapas de seu desenvolvimento. As diversas fases que
envolvem a produgdo, o beneficiamento e a distribuigdo do leite podem induzir alteragGes
bioquimicas, fisico-quimicas, analiticas, microbiol6gicas, nutricionais e sensoriais que
podem comprometer a qualidade do produto final. A avaliagdo quimica do leite tornou-se
muito importante para a garantia da qualidade e do desenvolvimento dos produtos lacteos,
sendo que a mesma envolve especialistas em diversas éreas, em razéo da complexidade

das interacdes entre os constituintes do leite e os tratamentos tecnolégicos empregados.

A determinagio da concentragdo dos analitos presentes no leite ¢ fator
determinante para o estabelecimento de sua qualidade nutricional, uma vez que esses

podem ser encontrados em altas concentragdes tais como, Ca, K, Mg, Na e P e em baixas
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concentracdes, como, por exemplo, Ba, Cu, Fe, Mn e Zn, sendo que de todos esses

analitos, apenas o Ba ndo ¢ essencial a espécie humana.

Assim, este trabalho apresenta procedimentos analiticos para o preparo de
amostras de leite, visando a determinagdo de célcio e magnésio por espectrometria de
absorcdo atdmica por chama (DUTRA et al. 2004). Os procedimentos utilizados para o
tratamento de amostras de leite foram baseados na digestdo por via imida em meio 4cido,
utilizando um forno de microondas com cavidade, e na amostragem direta de suspensGes

em meio alcalino, os quais foram comparados com o procedimento convencional.
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2 —OBJETIVOS

Este trabalho tem como objetivo principal a proposicdo de métodos para o
preparo de amostras de jeite visando a determinagdo de Ca e Mg. Os procedimentos
investigados envolveram a digestdo das amostras de leite empregando o forno de
microondas com cavidade € a diluicio das amostras empregando solugdes contendo
aminas a saber, Monoetanolamina (MEA) + acido citrico e Trishidroximetilaminometano

(TRIS) + écido citrico. Calcio e magnésio foram quantificados por espectrometria de

absorgdo atdmica por chama.
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3 - REVISAO BIBLIOGRAFICA

3.1 - Teorias das microondas

No espectro eletromagnético, a regifo das microondas corresponde & faixa de
comprimento de onda que vio de 3,0 x 10" m até 3,0 x 10 m, isto é de 3,0 dm a 0,3mm,
localizando-se entre as radiagdes do infravermelho e as radiagSes das ondas de
radiofreqiiéncia, sendo considerada como exemplo de radiagdo de baixa freqiiéncia,
variando entre 30,0 GHz a 300 MHz (CHRISTRIAN, 1986; KINGSTON & JASSIE,
1988). As microondas, em fungéo de sua localizagfio no espectro eletromagnético, podem
ser irradiadas, refletidas e também utilizadas para o aquecimento. De acordo com

Zlotrynski, (1995), o aquecimento por meio da energia de microondas ¢ um dos mais

importantes processos de aquecimento.

O aquecimento de um material devido 4 irradiagdo por microondas ¢ o
resultado da interagdo da onda eletromagnética ndo ionizante com o dipolo elétrico da
molécula. Essa interagio provoca movimento das espécies em solugfo pela migragdo de
jons e/ou moléculas polares, provocada pelo altissimo niimero de vezes em que o campo
eletromagnético se alterna, sendo necessirio um sincronismo entre a freqiiéncia de

relaxagio molecular e do campo eletromagnético (BARBOZA et al., 2001).

3.2. Forno de Microondas

Uma alternativa ao preparo de amostras em laboratério é a utilizagio de
fornos de microondas. Existem dois tipos de fornos de microondas: os que utilizam frascos
fechados a pressdes elevadas (8,1 x 10 a 20,3 x 10* atm ) onde a energia ¢ dispersa por
toda a cavidade denominado forno de microondas com cavidade e forno de microondas
com radiagiio focalizada com uso de frascos abertos a pressio atmosférica, onde a energia
é focalizada na parte do frasco de digestdo da amostra. Quando comparamos os dois tipos

de forno de microondas, notamos a existéncia de vantagens e desvantagens. O preparo de
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amostras utilizando frascos fechados apresenta como vantagens a ndo ocorréncia de perdas
de elementos volateis, quantidade minima de reagentes, redugéio de problemas associados
a contaminacdio da amostra tanto atmosférica como do préprio frasco de preparo, redugdo
do tempo de digestdo e decomposi¢io de um grande namero de amostras. O preparo de
amostras por forno de microondas de radiacdo focalizada é ideal para amostras com alto
teor de matéria organica, favorece o uso de volumes ou massas maiores de amostra, adigdo
automatica e variedade de reagentes a serem utilizados, bem como o emprego de frascos

de quartzo, vidro ou PTFE (COELHO, 2000).
3.3— Constituicfio e funcionamento de um forno de microondas

Um forno de microondas tipico apresenta-se constituido por seis

componentes: 0 magnetron, 0 guia de ondas, a cavidade do forno, o agitador, o circulador e
o exaustor de ar (KINGSTON, 1988)

Um esquema do forno de microondas esta apresentado na Figura 1.

O magnetron é uma valvula que gera as microondas, a qual consiste de um
dispositivo sob véacuo, que transforma energia elétrica em microondas. Uma diferenga de
potencial constante é aplicada entre 0 dnodo e o catodo. Os elétrons acelerados partem do
catodo em direcdo ao dnodo, mas a presenga de um forte campo magnético, faz com que
esses elétrons descrevam uma trajetoria curva e sigam um caminho em espiral, produzindo
radiofreqiiéncia. Posteriormente ocorrerd a emissdo de ondas eletromagnéticas por uma
antena colocada diretamente sobre o dnodo, sendo que as mesmas serdo direcionadas pelo
guia de onda até 2 cavidade, onde o espalhador as distribui em vérias diregdes, sendo, entfio
absorvidas pelas moléculas das amostras a serem digeridas. As paredes metalicas do forno
absorvem muito pouco da energia, sendo que a maior parte da mesma ¢ refletida e dissipada
em um dispositivo (dummy load), o qual evita que as microondas danifiquem a valvula

(KINGSTON, 1988; MINGORANCE et al., 1993).
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guia de onda
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Figura 1. Esquema de um forno de microondas
3.4 — O uso do forno de microondas para o preparo de amostras

Os procedimentos de digestdo pelo método convencional (via seca) sdo
morosos, pois envolvem vérias etapas, podendo ocorrer problemas causados por
contamina¢des e/ou perda de analitos. Fornos de microondas estdo sendo cada vez mais
utilizados em Quimica Analitica para 0 preparo de amostras, pois reduzem o tempo de

preparo das mesmas € minimizam contaminagdes e/ou perdas.

A maioria das digestdes em forno de microondas utiliza uma mistura
digestora composta pelo material a ser digerido, 4cido nitrico e peroxido de hidrogénio.
Abusamra et al. (1995) descreveram o uso de forno de microondas para a dissolugdo de
amostras. Utilizando mistura de 4cido nitrico (HNO3) e 4cido perclérico (HCIO,) oxidaram
amostras biologicas em frasco de erlenmeyer de 125 mL com emprego de um forno de

microondas caseiro. Vérios artigos tém sido publicados envolvendo o uso do forno de
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microondas para promover a digestdo de amostras de fluidos biolégicos, dentre eles o leite,

com Acido nitrico e perdxido de hidrogénio.

Coni et al. 1990, utilizaram um procedimento com varias etapas para o
tratamento de amostras de leite humano. As amostras foram liofilizadas, e em seguida
decompostas por via seca, eliminando a umidade residual e, posteriormente, executou-se
um aquecimento lento por duas horas, apds adi¢do de éacido nitrico concentrado. Em
seguida, o residuo foi calcinado a 400°C dissolvendo-se as cinzas com HNO; concentrado
a 40°C. A determinagdo de Al, Cr, Fe, Li, Mg e outros metais nos digeridos do leite foi
feita por espectrofometria de absorgdo atdmica com atomizagdo eletrotérmica em forno de

grafite (GFAAS).

Schramel & Hasse (1993) efetuaram a digestdo de amostras, utilizando
forno de microondas sob alta pressdo. As amostras de leite (250 mg) foram digeridas
utilizando uma mistura composta por acido nitrico concentrado (2,0 mL) e acido perclorico
concentrado (0,5 mL), ocorrendo a determinagdo de Cd e Pb por voltametria de

redissolugdo anddica nos digeridos de leite analisados.

Aziz-Alrahman (1994) realizou digestdes de amostras de leite em pé de
formulacdes infantis (1,0 e 1,5 g) com 4cido nitrico concentrado (30,0 mL) e peroxido de
hidrogénio (5,0 mL) em frascos fechados, levando-se a secura da solugdo dos digeridos. O
residuo obtido foi dissolvido em solugdo de HCI (6,0 mol.L™") originando clorocomplexos
dos metais. Os analitos foram eluidos com solugéo de mistura 4cida (0,005 mol.L"' HC1 +
0,07 mol.L™! HNO;) e o elato foi evaporado até a secura, sendo o residuo dissolvido em
uma solugdo de écido nitrico (0,014 mol.L™). Os metais Cu, Fe, Zn, Ca ¢ Mg foram
determinados por espectrometria de absorgdo atdmica por chama (FAAS) sendo estes
metais encontrados em concentragoes mais altas em formulag¢bes infantis quando

comparados as amostras de leite bovino.

Evans & Krahenbiihl (1994) realizaram a digestdo de amostras de leite
usando forno de microondas caseiro com emprego de frascos fechados. A mistura
digestora foi composta por 2,0 mL de HNO; e 1,0 mL de H,0,, seguida da determinaciio

do boro por ICP-OES e por ICP-MS nas amostras digeridas.
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De La Fuente & Juarez (1995a) utilizaram uma mistura de dcido perclorico
e peroxido de hidrogénio concentrado em um forno de microondas com cavidade para
digerirem amostras de leite com 0 objetivo de determinar fosforo através da
espectrofotometria de absor¢do molecular na regido do visivel. De acordo com os autores a

pressdo é o principal fator limitante quando se emprega o 4cido perclorico em forno de
microondas com cavidade.

De La Fuente & Juarez (1995b) determinaram Ca, K, Mg e Na por
espectrometria de absorgdo atdmica por chama (FAAS) em amostras de leite digeridas
empregando uma mistura de HNO; concentrado e H>O,. Neste estudo os autores utilizaram
o método de adigdo do analito para a determinagfio do Ca em leite integral (3,6% v.v"'). De

acordo com os pesquisadores, isso foi necessario devido & provavel associagdo de 65% do

Ca disponivel com as micelas de caseina, em conseqiiéncia de uma digestdo parcial das

gorduras.

De La Fuente et al. (1997) determinaram Ca, K, Mg e Na por espectrometria
de absorgdo atdmica por chama em amostras de leite em pé com a utilizagdo de diferentes
misturas de HNO; concentrado e H;0; e HCIO4 em um forno de microondas com cavidade.

Baixas recuperagbes foram obtidas para Ca e Mg, pois os mesmos, de acordo com o

autores, estavam associados as micelas de caseina, sendo entfio necessdrio a adi¢do dos

respectivos analitos para as suas quantificag3es.

Larsen & Ludwigesen (1997) utilizando uma mistura de HNO; concentrado e
HCIO, concentrado, digeriram amostras de leite em frascos fechados de alta pressdo,
construidos com ago revestido com PTFE, determinando a concentragio de iodo por ICP-
MS. Os autores empregaram a mistura acida para destruir a matéria organica e garantir a

oxidagdo do iodo as formas néo volateis e utilizaram frascos fechados para impedir a perda

do iodo por volatilizagdo.

Silvestre et al. (2000) utilizaram forno de microondas com frascos fechados
para promoverem a digestao de amostras de leite humano com o objetivo de determinarem
Cu, Fe e Zn por FAAS, utilizando uma mistura de HNO; concentrado e H,0,.

Testes de adicdo e recuperagio foram empregados para avaliar a exatidio na

quantificagdo dos elementos determinados. Alguns digeridos obtidos continham globulos
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de gorduras suspensos, indicando a ocorréncia de digestdo apenas parcial dessas amostras.
Obteve-se uma digestdo mais eficiente quando aumentou o ciclo de aquecimento do
programa de digestdo desenvolvido.

Ikem et al (2002) utilizando forno de microondas com cavidade,
executaram a digestdo de vérias amostras de leite empregando HNO; concentrado e H,O,.
Para 0,5 — 1,0 g de amostra foi usada uma mistura composta por 7,0 mL de HNO; e
3,0 mL de H;O,. Elementos tais como Al Ba, Ca, Cu, Fe, Mg entre outros foram

determinados nas amostras digeridas, por ICP-OES.

A grande maioria dos trabalhos relativos as digestdes de amostras de leite
foram realizadas em forno de microondas com frascos fechados denominados forno de

microondas com cavidade, utilizando-se misturas de reagentes acidos e perdxido de

hidrogénio, assim como 0 proposto no presente trabalho.

3.5. Analise direta de suspensdes de leite

O preparo de amostras bioldgicas se caracteriza principalmente pelo uso de
4cidos concentrados, (HNO; e HCIO4), com propriedades oxidantes ou complexantes, os
quais proporcionam uma excelente digestdo da amostra, no entanto, exigem condigdes de
trabalho que garantam a integridade do analista e a seguranga do ambiente de trabalho.

O preparo das suspensdes é um processo simples e envolve a diluicdo da
amostra com um determinado reagente, proporcionando menores riscos de contaminagdo e
perdas em conseqiiéncia da minima manipulagio das amostras. Uma das desvantagens no
preparo das amostras utilizando as suspensdes € a necessidade de se trabalhar com
particulas de tamanhos reduzidos. Sabe-se, no entanto, que o tamanho da particula depende
da composigdo da amostra, 0 que influencia na estabilizagio e eficiéncia de nebulizacgiio e

atomizagdo do analito contido na respectiva suspensio (MAGALHAES & ARRUDA,

1998).
Para garantir a representatividade da amostra, a suspensio devera ser

estabilizada e/ou homogeneizada imediatamente antes do inicio da andlise, sendo esse
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provavelmente o fator mais critico na técnica das suspensdes. A homogeneizagio das
suspensBes pode ser obtida por agitagio mecénica da amostra ou pela estabilizagio das
particulas mediante o uso de agentes estabilizantes. A necessidade de empregi-los é
conseqiiéncia direta da taxa de sedimentagio do material suspenso. Em solugdes aquosas o
material sofre uma répida sedimentacdo, devido a sua natureza hidrofobica.

(MAGALHAES & ARRUDA, 1998).

Existem varios compostos (ou misturas deles) descritas na literatura que
atuam como agentes estabilizantes, dentre os quais podemos citar o Triton X-100,
Viscalex, glicerol, glicerol -~ 4agua e glicerol — metanol, trietanolamina,
trishidroximetilaminometano. (MAGALHAES & ARRUDA, 1998).

Carrion et al. (1994) prepararam amostras de leite humano com
etoxinonilfenol (0,03% m.v"'), conhecido comercialmente como Triton X-100 para a
determinacdo de Ca, Fe, K, Mg e Zn por ICP-OES. O etoxinonilfeno! possibilitou a
determinagiio dos respectivos analitos devido a redugdo do tamanho das gotas do aerossol
formado com a suspensdo do leite. Para a calibragdo foram necessdrias solugdes de
referéncia dos analitos para a curva analitica preparadas com solugSes de Triton X-100
(0,03% m.v') na mesma concentragio da amostra. O agente estabilizante Triton X-100
possibilitou uma melhor homogeneizagdo da amostra, provavelmente devido & redugio do

tamanho das gotas do aerossol formado com o leite.

Cabrera et al. (1995) promoveram diluigdes de amostras de leite com o
emprego de Triton X — 100 (1,0 v.v"') e adiglio de esferas de zircOnia para agitacdo até a
suspensdo ser formada. Retiraram as esferas da suspensfio utilizando um funil de Biichner
e, com adicio de uma emulsdo de silicone antiespumante, garantitam que
aproximadamente 90% das particulas a serem nebulizadas tivessem um didmetro menor
que 25um, Foram investigados os efeitos provocados pelo aumento da massa das amostras,
tempo de agitacdo, concentragdes ¢ volumes das solugSes de Triton X-100 no preparo e
estabilizagio das suspensdes. Os resultados obtidos na determinagdo dos analitos foram
comparados com as determinagdes em amostras digeridas (0,2g) em forno de microondas

com cavidade utilizando 2,5 mL de HNOj3 e 35,0 mg de V,05 como catalisador. Diversos
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analitos foram determinados, porém, para a determinacdio do Pb nas suspensdes foi

necessatio o uso de métodos de adigdes do analito.

Mckinstry et al. (1999) analisaram amostras de leite por ICP-OES,
adicionando 4gua quente a 25,0 mL de leite, e ap6s resfriamento acrescentou-se o padrio
interno contendo lutécio (2,0 mg.L'l) e 250,0 uL de solugdo de Triton X — 100 (10% v.v'"),
diluindo a suspensdo para 250 mL de 4gua e fizeram determinacio de Ca, Cu, Fe, K, Mg,
Mn, Na e P. Em fungfo da instabilidade da suspensdio, 0 que ocasionou uma precipita¢io

parcial, foram obtidas baixas recuperagdes de Ca e Mg.

Bermejo et al. (2000) determinaram vanddio em diversos tipos de amostras
de leite por GFAAS utilizando procedimento de pré-concentragdo. Foram injetados no
tubo de grafite pré-aquecido a 110°C, trés aliquotas sucessivas de amostras de leite
(30,0 pL cada aliquota) as quais ja haviam sido diluidas com solugdo de Triton X- 100
(10% v.v ). Apos cada introdugfio empregaram uma etapa de secagem (110°C) e pirélise
(1500°C). Para a determinagdo do vanadio foi necessario o emprego do método das adigdes
do analito. Em outro trabalho Bermejo et al. (1997) determinaram Fe e Zn diretamente em

amostras de diversos tipos de leite bovino (integral, desnatado) por FAAS.

Abollino et al. (1998) utilizando de um simples pré-tratamento da amostra
de leite bovino com precipitagio da caseina por uma solugo tampdo do acetato seguida de
filtragdo, determinaram 2 concentracio de Cu e Mn. Empregou-se também a técnica de
FAAS para uma comparago com 0s resultados obtidos com o uso da técnica de ICP-OES.
Pela andlise dos resultados obtidos, concluiu-se que o Cu estd distribuido no leite na forma

de cation ou ligado a caseina, e outros analitos, Ca, Mg, Al, Fe, na forma catidnica.

Gilva et al. (2001) investigaram a associagdo de Ca, Fe, Mg e Zn com as
protefnas do leite utilizando dois processos para o preparo de amostras de leite. No

primeiro procedimento realizaram uma hidrdlise enzimatica adicionando a amostra de leite

uma solugio contendo pepsina. Entéo, a solugio homogeneizada resultante foi mantida a

37°C por 24 horas sendo centrifugada e filtrada. No segundo procedimento empregaram a
precipitagdo da proteina (caseina) utilizando 4cido tricloroacético. A solugdo resultante da

mistura do 4cido foi homogeneizada e apos 24 horas foi centrifugada. Nos dois processos

obtiveram recuperagdes quantitativas de Ca, Mg e Zn, concluindo que Mg e Zn estdo

NG S S
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principalmente associados as particulas coloidais de ortofosfato de célcio (Ca3(POs)), as
quais fazem parte da estrutura das micelas de caseina.

Amostras de leite podem ser preparadas em meio alcalino, sendo, no entanto,

pouco utilizado, pois 0 mesmo € empregado para aplicages analiticas mais restritas, uma

vez que este favorece a hidrolise de céations.
Foram publicados trabalhos que utilizaram extragSes em meio alcalino
(KNAPP et al. (1998); RADLINGER & HEUMANN (1998); GELINAS et al. (1998) com

o uso de frascos de combustdo com oxigénio, empregando uma solugdo absorvedora

alcalina.
Gélinas et al. (1998) e outras publicagdes Nébrega et al. (1997); Hua et al.
(2000); Sturup & Biichert (1996); Baumann (1990) utilizaram-se de procedimentos simples

envolvendo a diluicio do leite com reagentes em meio alcalino.

Sturup & Biichert (1 996) fizeram a determinagdo de cobre e iodo utilizando
de amostras diluidas com uma mistura de hidréxido de potdssio (0,05 mol.L™) e hidréxido
de tetrametilamonio (0,07 mol.L!) empregando sistema de anlise por inje¢do em fluxo
(FIA) acoplado ao ICP-MS fizeram a determinacio do cobre e iodo. Os autores
comentaram a necessidade da maior dilui¢do para evitar efeitos de matriz, prejudicando a
precisdo na determinagdo de iodo, devido as concentragSes medidas estarem proximas ao

limite de detecgdo. A determinagdo dos elementos foi realizada empregando o método das

adicdes de analito. Tentativas de determinar Al, As, Cr, Ni, Cd, Se ¢ Pb ndo foram bem

sucedidas devido 2 interferéncia poliatdmicas ou a insolubilidade dos elementos em meio
alcalino.

Radlinger & Heumann (1998) determinaram a concentracio de iodo em
amostras de leite. O jodo foi extraido utilizando solugdo de hidréxido de tetrametilamdnio
(TMAH) em frascos fechados por 3 horas a 90°C. Para comparagio usaram um
procedimento de digestdo em forno de microondas com cavidade empregando uma mistura
contendo 4cido nitrico (1,5 mL) e 4cido perclérico (1,0 mL) para amostras de 0,1 a 0,8 g
Os autores comentaram que pode ser necessario filtrar a solugdio da amostra extraida com

TMAH, dependendo do tipo de nebulizador usado, devido & presenga de particulas ndo

dissolvidas.
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Nébrega et al. (1997) determinaram Ca, K, Mg, Na, P e Zn em amostras de
leite utilizando o reagente CFA-C, composto por uma mistura de aminas (trietanolamina e
trietilenotetraamina). De acordo com o0s autores esse reagente dissociaria parcial ou
totalmente as micelas da caseina € estabilizaria os cations em fase liquida, pois apds a
diluicdo foram obtidas suspensdes limpidas e incolores para amostras de leite. SolugGes de
referéncia foram preparadas em meio contendo 10% v.v' CFA-C. A quantificagdo dos

elementos por ICP-MS foi realizada utilizando-se o método das adi¢Bes de analito com itrio

sendo adicionado como padrio interno.
Gélinas et al.; (1998) determinaram jodo em varios materiais de referéncia

incluindo leite em po, leite integral e desnatado, utilizando solugdo de CFA-C em banho

ultra-sénico por 30 minutos. Esses pesquisadores comentaram que esse reagente

comercial, CFA-C (trietanolamina e trietilenotetraamina), apresenta agio complexante.

Empregando o procedimento de extragdo obtiveram resultados concordantes com o valor

certificado para a determinagdo de iodo em amostras de leite e formulagSes infantis.

Aleixo (2000) realizou a determinagfio direta de ferro e selénio em leite por

GFAAS, utilizando CFA-C, 10% (v.v'') para amostras de leite diluidas. Esse reagente

empregado, evita o actmulo de gordura no capilar do amostrador e melhorando a

repetibilidade do sinal analitico.

Santos et al. (2002) estudaram e desenvolveram procedimentos para o

preparo de amostras de leite, utilizando forno de microondas com radiagdo focalizada

utilizando mistura digestora composta por 4cido nitrico concentrado, 4cido sulfiirico

concentrado e peréxido de hidrogénio. Outros dois procedimentos investigados foram a
diluicdo em linha e em batelada com solugdo de CFA-C e com misturas contendo aminas e

acido citrico, sendo que as misturas de aminas s3o mais simples, rapidos e de menor custo.

Portanto, em substituigio a0 reagente CFA-C preparam-se solugdes contendo

monoetanolamina  (MEA) ~ com dcido  citrico e  solugdes  contendo

trishidroximetilaminometano (TRIS) com acido citrico. Ambos reagentes possibilitaram a

dilnigdo 1 +1 (v.v') de amostras de leite com diferentes teores de gordura. Ndo ocorreram
problemas causados por impregnagoes de particulas de gordura no nebulizador ou na

cAmara de nebulizagdo mesmo apés uma sessdo ininterrupta de trabalho de 8 h.
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Concluir
reagente CFA-C pra o pré-tratamento de amostras de leite, Observou-se também uma

am que as misturas propostas podem ser utilizadas como uma alternativa ao

melhoria na qualidade do branco analisado. Utilizando-se desses dois procedimentos,

digestdo da amostra no forno de microondas e amostragem direta por suspensio do leite

com emprego de solugdes de aminas, determinaram as concentragdes de Ca, K, Mg, Na, P

e Zn por ICP-OES.

3. 6. Fluidos Biologicos.

3. 6. 1. Leite.

Embora alguns organismos vivos apresentam restrigdes ao uso do leite, o

mesmo consiste no alimento mais completo de que se pode dispor para o ser humano. E
um dos grandes responséveis pelo crescimento e saide das criangas, preenchendo a

totalidade das necessidades de proteinas das criangas com até 02 anos de idade, 60% da

necessidade de adolescentes € 40% de adultos.

Para que se tenha um bom desenvolvimento, a dose disria dever ser
(GUIMARAES, 2003):

Criancas: 3 a4 copos/dia

Adultos: 2 a 3 copos/dia

Mulher gestagﬁo/amamentando: 4 a 6 copos/dia

O leite embora traga diversos beneficios, pode também causar muitos
problemas se ndo tiver 0 necessario cuidado com o mesmo durante a ordenha, o transporte
erior. Isto inclui seu tratamento nas usinas de beneficiamento, na

e conservagdo post

estocagem, no comércio, n0s balcdes de supermercados e na sua distribuigdo.

3.6. 1. 1. Definicio do leite bovino
Existem diversas defini¢des do leite, cada uma delas elaboradas por um ou

mais pesquisadores € considerando o leite sob determinados pontos de vista.
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Do ponto de vista higiénico, pode-se definir o leite como sendo: “produto
integro, da ordenha total e sem interrupgdo, devendo ser ordenhado e acondicionado em

condigdes higiénicas e sem conter colostro” (GUIMARAES, 2003).

Do ponto de vista analitico, o leite é um fluido bioldgico com uma matriz
coloidal complexa, contendo elevado teor de gordura que dificulta a determinagdo direta
dos constituintes inorgdnicos por técnicas eletroanaliticas ou espectroanaliticas
convencionais (JENSEN, 1995).

A Tabela 1 apresenta a composicio do leite de diferentes procedéncias
sendo que estas podem variar de acordo com os seguintes fatores: raga, periodo de
lactagdo, alimentagéo, saude, periodo de ordenha, caracteristicas individuais, clima, espago
entre as ordenhas e estagdes do ano (GUIMARAES, 2003).

Tabela. 1. Composigdo do leite de diferentes procedéncias

N

)

.J ’.

Componentes ~ Densidade Agua Proteinas Gorduras Lactose Matéria seca  Sais min. {7

Espécie g ml? % % % % % % ;

Bufala 1,034 82,05 4,00 7.98 5,18 17.95 0,79 ’ -
Cabra 1,032 87,54 3,70 4,20 4,00 12,46 0,56
Egua 1,031 88,80 2,70 2,50 5.50 11.20 0.50
Jumenta 1,033 90,45 1,70 1,55 5,80 9,55 0,50
Muther 1,031 88,12 1,90 4,50 5,30 11,88 0,18
Vaca 1,030 87,25 3,50 3,80 4,80 12,75 0,65

Deficiéncias nutricionais, estdgio de lactagio, mastites e outras

enfermidades podem alterar a composico leite produzido. A Tabela 2, retrata essas

alterages no leite bovino.
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Tabela . 2. Teores de constituintes no leite normal e no leite infectado de vaca.

Componentes do Leite % no Leite Normal % no Leite Infectado

Gordura 3,5 32
Lactose 48 44
Caseina 28 23

Na' 0,057 0,015

Crr 0,091 0,147

Ca™ 0,12 0,04

K* 0,173 0,157

Conseqiientemente  a andlise quimica quantitativa do leite ¢ fator
indispenséavel para o estabelecimento da sua qualidade nutricional e adequago para o

consumo humano. Considerando o0s constituintes inorganicos, pode-se estabelecer a

qualidade nutricional do leite, determinando alguns elementos presentes como o Ca

(29,4 mmol.L™), K (34,7 mmol.L ), Mg (5,1 mmolL™"), Na (24,2 mmoLL™), P (11,2

mmol.L™"), Ba, Cu, Fe, Mn e Zn que variam de 0,15pg.mL" a 0,02 pg.mL™ ( JENSEN,

1995: SANTOS, 2002).

Os minerais no leite ndo estdo totalmente presentes somente na fase aquosa,
podendo ser encontrados na dispersdo coloidal ou associados as proteinas. Sabe-se, no

entanto, que fons de Ca, Mg, fosfatos e citratos podem interagir com as micelas de caseina.

Os chamados elementos trago, encontrados em quantidade muito reduzida, na maioria dos

alimentos, estdio ligados as proteinas e lipideos.

ETE NS TR
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3. 6. 1. 2. Propriedades fisico-quimica do leite: (GUIMARAES, 2003).

Sabor e Odor

Sabores e odores pronunciados em leite fresco deve-se usualmente a
alimentagdo (ragdo e silagem) e ao ambiente de ordenha. O leite fresco produzido em
condi¢des ideais, apresenta sabor sui generis pouco pronunciado em decorréncia da
relagdo entre lactose e cloretos, apresentando-se como doce e salgado, ndo édcido e néio

amargo, podendo ser afetado pela ocorréncia de mamite (infec¢do do ubere).

Cor
A cor branca é resultante da dispersio da luz refletida pelos glébulos de

gordura e pelas particulas coloidais de caseina e de fosfato de célcio. A cor amarela ¢

proveniente do pigmento caroteno, que ¢ lipossolivel. Cores anormais sdo resultantes do

desenvolvimento  microbiano, ~como a  cor vermelha causa pela bactéria

Serratia marcescens e a cor azul, pela bactéria do género Pseudomonas.

Acidez
O leite logo apds a ordenha, apresenta reagdo acida com a fenolftaleina,

mesmo que ndo tenha ocorrido a produgdo do écido lactico por fermentagdo. A acidez do

leite fresco deve-se a presenca de caseina, fosfatos, albuminas, diéxido de carbono e

citratos, e varia entre 0,13 e 0,17%, expressa em acido lactico. A elevacio da acidez ¢

conseqiiéncia da transformacio da lactose em acido lactico por enzimas oriundas de

microorganismos bacterianos.
pH
ite proveniente de diversas fontes, apés misturado, o pH varia entre

0°C ou 6,6 a 25°C.

Parao le

6,6 ¢ 6,8 com média de 6,7 a 2

Densidade
Varidvel entre 1,023 gmL” e 1,040 g.mL" a 15°C, com valor médio igual a

1,032 g.mL™" . No entanto, leite com alto teor de gordura apresenta maior densidade quando

LR e e oag “
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comparado a um leite com baixo teor de gordura, em razdo do aumento do extrato seco

desengordurado que acompanha o aumento do teor de gordura.
3.6. 1. 3. — Produgio de leite no Brasil

A Instrugio Normativa n® 51, de 18/09/2002 (MAPA, 2002) classifica o leite
em fungdo dos padrdes bacterianos:

Leite A: limite bacteriano na contagem padréo de 1,0 x 10* UFC.mL™" e

s fecais. E obtido por ordenha mecanizada, podendo ser

friado abaixo de 4°C.

inexisténcia de coliforme
processado no mesmo local, quando res
Leite B: limite padrdo bacteriano de 5,0 x 10° UFC . mL™", coliformes totais

de 4,0 célula.mL™ e coliformes fecais de 1,0 célulamL™. E obtido preferencialmente por

ordenha mecanizada, transportado, resfriado abaixo de 4°C, processamento ou

pasteurizagdo na usina.

Leite C: limite bacteriano de 3,0 x 10° UFC.mL", coliformes totais de 4,0
células.mL” e coliformes fecais de 2,0 células.mL™. A obtengio é por ordenha manual e

industrializagdo no menor prazo possivel visando diminuir contaminaggo.

Ainda é aceita a presenca de microorganismos e coliformes fecais nos leites

tipo B e C, incluido na alimentacdo do pais. A classificagdo do leite, quanto aos padrdes

bacterianos, de acordo com nutricionistas é inaceitdvel e ndio poderia ser viabilizada para o

consumo, sabendo-se do perigo que 0S

1999).

padrdes inferiores provocariam na saude (COSTA,

Constantemente observamos diversas publicacbes em jornais e revistas

especializadas, artigos que retratam a qualidade do leite consumido no Brasil. A maioria

dos artigos publicados enfoca a produgdo do leite do tipo C.

O leite tipo C e © clandestino envolvem problemas que se relacionam a
rebanhos doentes, ordenha inadequada, transporte impréprio e refrigeracdo ineficiente do

produto colocado a disposigdo do consumidor. Doengas como tuberculose, difteria,

campilobacilose, listeriose € enterites podem ser potencialmente transmitidas a0 homem

através do leite e seus subprodutos (F ARIA & MATTOS, 1999).
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A composi¢do do leite pode ser alterada pela deficiéncia nutricional do

rebanho ou por medicamentos fornecidos 4 vaca como: antibidticos, carrapaticidas,

bernicidas, vermifugos e outros pesticidas, sem considerar a néio observagdo do estagio de

lacta¢do. Os fatores mencionados acima tém como conseqiiéncia a baixa produtividade

leiteira. Produtos clandestinos vendidos em bares, feiras e ruas, sem fiscalizagdo,

representam ainda 40% do total da produgdo nacional, ndo seguem normas de higiene e

ndo sdo inspecionados.
Recursos deveriam ser investidos para melhoria da nutri¢fio do gado bovino,

controle de vacinagiio e criagéo de condigBes que visam tornar o0 manejo da ordenha

adequados, com o minimo de higienizagio para impedir a contaminagdio. Ndo se pode

deixar de observar os recursos para transporte e recipientes limpos, além do resfriamento

imediato para atingir 0s objetivos especificados, que € a produgdo e comercializagdo de um

produto sem contaminagao bacteriana, ndo contendo antibiéticos e outras substdncias que

alterem seu odor e sabor.

A produgdo de um leite ideal se deve mais a concepgdo correta dessa

producdo, do que simplesmente da relagdo com uma infra-estrutura que considere apenas

roupas especiais, paredes azulejadas, equipamentos para ordenha, visto que, a ordenha

mecanica ndo garante, por si s6, a pr oduciio de leite de qualidade. A limpeza, a manutenggo

dos equipamentos e a forma de ordenhar podem afetar a qualidade do produto. Somente um

tipo de leite deveria ser comercializado: © saudéavel e nutritivo. Assim considerando o leite

como o mais completo recurso alimentar, t
para a produgdo do mesmo (FARIA & MATTOS, 1999).

orna-se necessario o aperfeicoamento e

modernizagdo da legislagdo

De acordo com a Instrugdio Normativa n° 51, de 18/09/2002, (MAPA, 2002)

nas Regites Sul, Sudeste € Centro-Oeste, até 01/07/2005, e nas RegiGes Norte ¢ Nordeste

até 01/07/2007, o leite tipo C se
el e refrigeragdo logo apds a ordenha. Infelizmente, as condig¢Bes

14 extinto e passard a ser produzido um leite pasteurizado,

com coleta a gra

econdmicas do povo brasileiro € 2 falta de conscientizagdo de todos os envolvidos na

produgio leiteira, se tornam empecilhos para a melhoria do leite consumido. Beneficiar o
produtor e tornar O produto adequado para concorrer com produtos importados, ndo

deixam de ser objetivos essenciais para conseguir a produtividade com a qualidade

desejada. Investir ¢ obrigagdo das entidades governamentais, mas conscientizar ¢ ainda
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mais importante. S6 através de uma educacfo voltada para esses pardmetros, seria possivel

produzir um leite de boa qualidade.

3.7.—~Os Minerais Estudados

Os elementos minerais, principalmente os ions metélicos, presentes no

organismo animal podem ser classificados como elementos principais (macronutrientes) e

elementos trago (mg.L'l). Alguns desses ions metalicos sio indispensaveis aos organismos

vivos, contudo, quando presentes em eXCesso podem produzir efeitos danosos, e outros

mesmo em baixas concentragdes, sd0 extremamente toxicos, como por exemplo: Pb, Cd,

As e Hg. O equilibrio ou balango dos ions nos tecidos vivos, é freqiientemente de grande

importancia fisiologica, havendo um balango delicado entre os elementos trago e os

elementos minerais principais (HARPER et al,, 1982).

Dos mais de 37 elementos minerais encontrados no organismo humano,

existem doze que s30 classificados como essenciais: célcio, magnésio, sodio, potassio,

fosforo, enxofte, cloro, ferro, cobre, ¢
e todo material inorgdnico no organismo humano. Os elementos

obalto, zinco e manganés. Estes elementos

constituem 60 — 80% d
trago podem ser subdivididos em trés grupos: essenciais, possivelmente essenciais e néo

essenciais, de acordo com as necessidades dietéticas dos organismos animais superiores

(KAIM & SCHWEDERSKI, 1994).

3.7. 1. — Calcio e Magnésio

O calcio constitui aproximadamente 5% da crosta terrestre na forma de

rochas sedimentares de origem biologica datando de cerca de trés bilhdes de anos. Na dgua

marinha, a concentragdo total de calcio é cerca de 5 a 50 vezes maior do que em agua

. sy e . 1, .
doce. Agua doce com concentragdo de célcio superior a 1,5 mmol.L™, & classificada como

“4gua dura”, sendo que sua concentragi
cCARROLL, 1993; GREEWOOD & EARSHWAW, 1997),

o nesse tipo de Agua varia em fungfo de sua

localizagdo e profundidade (M

Embora compostos de calcio sejam considerados relativamente inofensivos para todos os

organismos, e sendo 0 elemento considerado um metal ndo industrialmente perigoso, tem

sido reconhecido que compostos de calcio podem ser perigosos na forma de poeiras,

devido aos seus efeitos mecanicos sob

al., 1988).

re a integridade de tecidos pulmonares (SEILER et
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O magnésio € 0 oitavo elemento mais abundante na crosta terrestre e € de

importancia fundamental e absoluta para todos os seres vivos, sendo o principal metal

encontrado na clorofila. O magnésio é encontrado nos minerais dolomita, magnesita

carnalita e em uma variedade de aguas naturais, incluindo agua marinha (McCARROL
b

1993; GREEWOOD & EARSHWAW, 1997). Existe uma diversifica¢io em relagdo ao

teor de magnésio nos alimentos, como por exemplo, os derivados de cacau, varias nozes, o
b4

feijao, soja e alguns alimentos do mar sdo ricos em magnésio (de 100 a 400 mg/100g). Os

grios integrais, as ervilhas feijoes crus e secos contém de 100 a 200 mg de

O leite humano contém aproximadamente 4,0 mg de Magnésio.dL™; o

a de 12,0 mg.dL™ (HARPER, 1982).

Magnésio/100g.

leite de vaca contém cerc

3.7. 2. Calcio e magnésio no organismo humano

Cerca de 99% do calcio no organismo estd no esqueleto onde ele

corresponde aos depdsitos de fosfatos de calcio impregnados em uma matriz fibrosa e

mole. A pequena quantidade restante de célcio no corpo humano estd nos fluidos do

organismo, onde se encontra ionizado. Essa pequena quantidade ionizada nos fluidos é de

grande importancia na coagulagao sanguinea, na manutencdo da excitabilidade normal do

coragdo, musculos e nervos pela hidrélise do ATP, nos aspectos diferenciais da
permeabilidade de membra

(HARPER et al. 1982).

na e 6 também um cofator na agfo catalitica de vérias enzimas

A Tabela 3 mostra a distribuicdo de calcio nos liquidos e tecidos corporais

(HARPER et al. 1982).

Tabela. 3. Distribuigdo do calcio nos liquidos e tecidos corporais.

Liguido ou Tecido Mg.dL" ou 100 g
Soro 9,0-11,0
LCR 4,5-50
Muasculo 70,0
15,0

Nervo
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A quantidade dietética recomendada de célcio e magnésio ¢ apresentada na

Tabela 4.

Tabela. 4. Quantidade dietética recomendada de Calcio e Magnésio™.

Idade Peso (Kg) Altura Energia Ca* Mg :
(anos) (bs) (em) (in) (Kcaly? (mg) (mg) ’
Lactentes 0,0-05 14 60 24 Kgx 117 360 60
05-1,0 20 71 28 Kgx108 540 70
Criangas 1,0-30 13 28 86 34 1300 300 150
40-60 20 44 110 44 1800 800 200 ,
70-10 30 66 135 54 2400 800 250 ]
Homens 11-14 44 97 158 63 2800 1200 350 n
15-18 61 134 172 69 3000 1200 400 L
19-22 67 147 172 69 3000 800 350 L
{
23-50 70 154 172 69 2700 800 350 ’
Mulheres 51+ 70 154 172 69 2400 800 350 5.
11-14 44 97 155 62 2400 1200 300 '
1518 54 119 162 65 2100 1200 300 ;{
19-22 58 128 162 65 2100 800 300 A
|
23 --50 58 128 162 65 2000 800 300 ;
51+ 58 128 162 65 1800 800 300 i
%
Gestantes +300 1200 20 :
Lactentes +500 1200 25 e
* Recommended Dietary Allowances, 8* ed. rev. Food and Nutrition Board,
National Research Council National Academy of Sciences, 2001.
O calcio é absorvido por um processo de transporte ativo que ocorre
principalmente na parte superior do intestino delgado, sendo que esse processo € regulado ,
pelo 1,25 diidroxicolecalciferol (metabolito da vitamina D), que é produzido no rim em :
resposta & concentragdes baixas de Ca. Sua inibicio pode ocorrer por diversos fatores
dietéticos que ocasionam formacdes de sais insoliveis de célcio no intestino (SEILER et -
3 'S P . N 1
al, 1998). O controle do metabolismo do cdlcio ¢ realizado pelos horménios L

paratireoidiano e calcitonina.

wol



—
D

Dissertagiio de Mestrado Revisdo Bibliografica 24

Alteragdes nas concentragdes de célcio podem provocar: raquitismo,

acidoses, osteoporose, hiperparatireoidismo, céalculo renal e Sindrome de Cushing. Uma

diminuigdo de fons de calcio no soro resulta em tetania muscular, enquanto um aumento

pode provocar deficiéncia respiratoria.
O magnésio € 0 segundo cation mais abundante nos tecidos moles e nos
No corpo humano, 0s 0S50S sdo os locais de maior armazenamento de

liquidos corporais.

magnésio, cerca de 65% do total, seguido pelo fluido celular com 34% e 1% de magnésio

pode ser encontrado no fluido intestinal. No soro, cerca de 33% do magnésio total estd

ligado as proteinas, 53% encontra-s¢ na forma de fons livres e o restante formam

complexos com fosfato € citrato. Dentre as diversas fungSes do magnésio no organismo

humano, podemos citar a sua participagdo em mais de 300 processos enzimaticos agindo

como cofator, ativagdo do AT P/ADP, sintese intracelular dos dcidos nuckéicos, transmissio

neuromuscular. A sua forma idnica é um neutrépico com agéo trangiiilizante sobre a

excitabilidade do musculo liso e estriado, $
gico. O metabolismo do magnésio é semelhante ao do célcio e do

endo indispensavel para o funcionamento dos

rins e do sistema imunold

fosforo com absorgdo e excregdo intes
ar, manifestada por hiperexcitabilidade com tremor e convulsdes,

tinal. A deficiéncia de magnésio no homem induz

disfungdio neuromuscul

sendo algumas vezes acompanhada por disturbios de comportamento. A ocorréncia

generalizada de magnésio nos alimentos torna a possibilidade de uma deficiéncia, nas

condigdes normais, extremamente rara. As estimativas quanto as necessidades de
ultos masculinos, variam de 200 mg.dL"! até a 700 mg.dL™’. O leite

magnésio para os ad
de vaca cerca de 12,0 mg.dL” (HARPER et al. 1982).

humano contém 4,0 mg.dL'l; o leite

3.7. 3. Determinagio de cilcio e magnésio em amostras biologicas

Os métodos
do mesmo a oxalatos,
titulagdo com solugio de
método pa
como fosfato de amonio €

bastante tempo, produz resultados inexatos, dificultando sua aplicagio em anélise de rotina.

classicos para a determinagdo do cilcio envolvem a precipitagio
seguida pela dissolugdo deste precipitado em écido sulfurico e
permanganato (HULANICKI et al. 1990). No caso do magnésio, o
drdo para sua determinago envolve a separagdo do magnésio por precipitagio

magnésio. A desvantagem desse método ¢ que além de consumir

LY
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Em 1960 com o surgimento dos espectrdmetros de absorgdo atémica, houve

um grande interesse na possibilidade de seu uso para determinagio de jons metdlicos tais

como Na, K, Ca e Mg. (WILLIS, 1999). A determinagfio da concentragfo total (forma

idnica e fixa) do célcio ¢ de grande importancia nos diagndsticos médicos.

Através de potenciometria com eletrodos ion seletivo, tornou-se possivel a

determinagiio de calcio ionizado em andlises clinicas (HULANICKI et al. 1990). A

determinagdo do célcio total em soro através da acidificagfio da amostra a um pH onde os

complexos de célcio apresentam-se totalmente dissociados, foi descrito por Anker et al.

(1981).

Manzoni et al. (1985) descreveram um procedimento para determinaco de

célcio, fundamentado na descomplexagdo do calcio por dilui¢do e adigio de 0,4 mmol.L™

de fons de zinco com objetivo de deslocar o restante de célcio ligado a outros complexos e a

proteinas.

Para a determinagdo direta de magnésio sdo empregados métodos

ponteciométricos utilizando eletrodos fon seletivo (ISE) e fluorescéncia molecular. A

determinacdo rapida de calcio e magnésio em leite por espectrofotometria de absor¢do

atémica, ap6s a digestdo no forno de microondas foi realizada por De La Fuente & Juarez
t

(1995a).

Utilizando ICP-MS, Torres et al. (2000) estudaram procedimentos para a

determinagio rapida de magnésio em leite e produtos lacteos. Apesar do respectivo
procedimento apresentar um custo elevado devido a técnica empregada (ICP-MS), é um

método rapido para a determinagdo de magnésio, quando comparados com outras técnicas

de determinagdo de magnésio em leite € outros alimentos para o controle de qualidade e

em estudos nutricionais.
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4. PARTE EXPERIMENTAL

4. 1. Instrumentos e acessorios

No desenvolvimento deste trabalho foram utilizados os seguintes

instrumentos e materiais:
. Espectrometro de Absorcdo Atdmica por Chama (FAAS), VARIAN,

modelo Spectra AA-220 (Victéria — Australia), utilizando nebulizador com “Efeito

Venture” e detector fotomultiplicador.

. Lampada de catodo oco de cilcio, magnésio, Varian. (A = 422,6 nm para

calcio e A= 285,3 nm para magnésio).

. Forno de microondas com cavidade- PROVECTO (Campinas- S.P.)

Modelo DGT-100, com frascos fechados de Teflon (PTFE) medindo cerca de 12 ¢m de

comprimento por 4,0 cm de largura com espessura de 3,0 mm.

. Term&metro INCOTERM - variagdo de temperatura de 0 a 50°C

. Balanga Analitica — OHAUS - Modelo AS-200 — Serial n® 4567.

_Desionizador de agua QUIMIS - Modelo Q — 180. M22.

Destilador de Agua M.A —078 = Marconi.

e vidraria utilizadas no presente trabalho foram

rico (HNOs) 10 % v.v "' durante 24 horas e,

Qs frascos
descontaminados em solugdo de 4cido nit

posteriormente, lavados com agua desionizada.

4.1. 1. Reagentes € solugdes

_ Acido nitrico — densidade 1,40 gmL”’, 65% (m.v'') -~ Nuclear.

_Peroxido de hidrogénio — H202 - 20% (m.v'l) - Vetec.
. Oxido de lantanio (La;03) — Vetec.

Solugio de referéncia de 1000 mg.L" Ca e Mg - Carlo Erba.
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_ Acido citrico anidro P.A. Isofar.

_Monoetanolamina — (MEA) - P.A. Grau de pureza 98% Vetec.

_Trishidroximetilaminometano — (TRIS) — Grau de pureza 99,98% - Vetec

_ Acido cloridrico concentrado — HCI — densidade 1,19 g.mL”, 36% m.v"

Vetec.

_ Todas as solugdes foram preparadas utilizando-se dgua desionizada

(resistividade = 18,0MQcm) e acondicionadas em frascos de polietileno. As solugdes

empregadas neste trabalho encontram-se relacionadas a seguir:

. Solugdes de referéncia de calcio e magnésio foram preparadas por diluigdo

apropriada de solugdes estoque contendo 1000 mg.L" (Carlo Erba). Foram utilizadas

solugdes de concentragdes 0,5 1,0;2,0;3,0e4,0 mg.L" para calcio e de 0,2;0,4; 0,8 e 1,0

gnésio para 0 preparo da curva analitica. Todas essas solugdes foram

-1

mg.L" para ma
preparadas em écido nitrico € cloreto de lantanio, cujas concentragdes finais eram de
10 % v. v' e 10 %

La 10% m.v" também foiu

m.v' (de La), respectivamente. A solugdo de HNO; 10 % v.v' e
tilizada como branco analitico.
. Soluggo de cloreto de lantanio (10% v.v') foi preparada pela dissolugdo de

29,33 g de oxido de Jantanio em 75,0 mL de 4cido cloridrico concentrado e completando o

volume para 250,0 mL com agua desionizada.

_ Solugdes de aminas com 4cido citrico foram realizadas da seguinte
maneira;

a — solugdo de monoetanolamina (MEA) + dcido citrico (6,0 molL? +

0,20 mol.L'l). Misturou-se 1,92 g de 4cido citrico anidro dissolvido em agua a 18,3 mL de

monoetanolantina (MEA) € 2 seguir completou-se o volume da mistura para 50 mL com

agua desionizada.

b — solugdo de Trishidroximetilaminometano (TRIS) + é4cido citrico

(1,5 molL”! + 0,05 mol.L"). Misturou-se 0,48 g de dcido citrico a 9,0 g de

trishidroximetilaminometano. O volume foi completado em um baldo volumétrico para 50,0

mL com agua desionizada.

TEAVNRA A DU
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Essa solug¢do foi preparada em uma concentragdo quatro vezes menor que a

solu¢iio de MEA devido a sol

do 4cido, ocorreu a dissolugdo da

ubilidade da respectiva amina em 4cido citrico. Com a adigéo

amina, formando uma solugdo limpida.

4.2. METODOLOGIA

4.2.1. Calibragio do forno de microondas e distribui¢io das microondas no

interior do forno

Antes de iniciar 08 experimentos de digestdo das amostras de leite em forno

o forno, com o objetivo de relacionar a poténcia

de microondas, fez-se 2 calibragdo d

disponivel.

A calibragdo foi efetuada de modo semelhante ao recomendado pela Agéncia

de Protecio Ambiental dos Estados Unidos (EPA, Environmental Protection Agency)

(KINGSTON & JASSIE, 1988). A ¢

da medida da variagio de temperatura

or certo periodo de tempo. O
o de doze frascos de Hostaflon e, possui niveis de poténcia variaveis de 0

alibragio do forno de microondas foi efetuada através
de 1,0 kg de dgua exposta & radiagdo do forno

) forno de microondas utilizado neste trabalho
microondas p

permite a colocagl

a 999 watts. A calibraggo foi cealizada aquecendo 1,0 kg de dgua num tempo de 2,0 min,
com intervalo de poténcia de 100 em 100 watts, onde medimos a temperatura inicial (T;) e
a temperatura final (Tt ). Os experimentos foram realizados em duplicata. O célculo da

poténcia disponivel no forno de microondas foi efetuado pela equagdo 1.

K.cp .m. AT
A i
W= { (1)

onde;
K = fator de conversio de calorias.s'1 para Watts = 4,184 W.eal's

cp= calor especifico da 4gua (1,00 calg™.°C)

T ERTRARAD I EC
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m = massa de dgua utilizada
AT = variagio da temperatura

t = tempo de aquecimento

Em nosso experimento para m = 1,0 kg e t = 120 s, a equagdo 1 pode ser
simplificada para a equagdo 2:
W =34,87 . AT (2)

Fez-se uma investigagdo experimental da distribuicdo das microondas

dentro da cavidade do forno. Para esse experimento foram utilizados frascos de PTFE

(politetrafluoretileno) com capacidade de 150 mL, sendo que em cada um foram colocados

50,0 mL de 4gua. O prato giratorio foir
¢Oes no interior do forno, sendo que o aquecimento de cada

etirado do forno e os frascos, previamente pesados
b

foram distribuidos em 27 posi
frasco foi efetuado individualmente. Na figura 2 estd apresentada a disposicgio dos frascos
no interior do forno de microondas ]
x 40cm foi utilizado como suporte quando fez-se o estudo

untamente com as trés alturas investigadas. Um

suporte de plastico, medindo 40

das microondas nas alturas de 6,5 cm e 13,0 cm acima da superficie do forno. Para a
. [¢

ctivo suporte foram util
3.0 cm. As figuras 2 € 3 mostram 0 posicionamento dos

sustentagdo do respe izados frascos plasticos de 100 e 1000 mL para
as respectivas alturas de 6,5cmel

frascos de PTFE no interior do forno de microondas.

TRV LALLM
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[ = I I8 I N

Figura 2. Posicionamento dos frascos de polietileno de acordo com as alturas
investigadas.
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Figura 3. Posicionamento dos frascos de polietileno no interior do forno de

microondas

4.2. 2. Digestio das amostras de leite em forno de microondas

A eficiéncia da digestdo de amostras em forno de microondas depende de

za da amostra, a poténcia d
tra, os reagentes utilizados e a temperatura e pressdo

fatores como: a nature o forno empregada, o tempo de atuagio
s, a quantidade de amos

das microonda
Com o intuito de determinar a digestdio adequada, varios

(BARBOZA et al. 2001).
o o volume das amostras
2,0 mL de HNO; concentrado e 1,0 mL de H,0,. Foram

procedimentos variand e o tempo de digestdo foram investigados e

em todas as digestdes utilizou-se
por serem recomendadas no manual de instrugdes do fabricante

utilizadas essas quantidades

do forno. Nas investigagdes relacionadas a
utilizado variou de 0,5 @ 2,7 mL, com incrementos de 0,5 mL e, com relagdio ao tempo, a

o efeito do volume da amostra, o volume

L
L
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variagio foi de 1,0 a 5,0 min. Todos esses experimentos foram realizados em triplicata e

sempre havia um “branco” para cada uma das condigdes estudadas. Nas investigagdes para
a determinagfio do Mg, 0s digeridos foram diluidos p

- . A M -l
adicionou-se 2,5 mL cloreto de lantanio 10% (m.v"),
o do Ca nas amostras de 0,5 a 1,5 mL de leite, os

ara 100,0 mL com 4gua desionizada e

para eliminag@o dos interferentes.

Para a determinagd

digeridos foram diluidos para 100,0 mL com agua desionizada adicionando-se 2,5 mL de

cloreto de lantanio 10% (m.v'l). Para as amostras de 2,0 e 2,5 mL de leite utilizadas na

determinago de Ca foram necessdrias novas diluigges, as quais foram executadas retirando-

se aliquotas de 5,0 mL das amostras diluida
o o volume com dgua desionizada.

s, colocando-as em um baldo volumétrico de

100,0 mL e completand

Apos as respectivas diluigBes, tanto para o Mg quanto para o Ca, os digeridos

foram armazenados em frascos plasticos de capacidade volumétrica de 150 mL.

Com relagdo a0 efeito do tempo na digestdo das amostras no forno de

microondas, foram investigados diversos programas de aquecimento, os quais foram

indicados por Py, P2, P3, Pe€ Ps e estdo apresentados na Tabela 5.

Tabela 5. Programas de aquecimento para digestdio de amostras de leite

em forno de microondas PROVECTO DGT- 100.

Etapas
Programa
1 2 3 4

Tempo/ Poténcia/ Tempo/ Poténcia/ Tempo/ Poténcia/  Tempo/  Toténcia/

min W min W min W min W

Py 1 250 1 0 1 450 1 650

P, 2 250 2 0 2 450 2 650

P; 3 250 3 0 3 450 3 650

P, 4 7250 4 0 4 450 4 650

5 0 5 450 5 650

Ps 5 250
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Apds a execugdo dos respectivos programas de aquecimento, os frascos de

digestdo contendo as amostras foram resfriadas por imersdo parcial em agua a temperatura

4.2.3. Digestio das amostras de leite pelo método convencional

dimento de digestdo convencional foi realizado de acordo com as

Instituto Adolfo Lutz (INSTITUTO ADOLFO LUTZ

O proce
normas analiticas estabelecidas pelo
1998). Para tal determinagdo foram utilizados 20,0 mL de amostra de leite que teve o

volume reduzido até quase a secura
1 foi calcinado em mufla por uma rampa de aquecimento de 100

em banho-maria, num intervalo de tempo de 12 horas

Em seguida, esse materia

em 100°C até chegar 2 500°C, sendo mantido nessa temperatura por 1 h. O respectivo

material foi resfriado até a temperatura ambiente em dessecador. As cinzas foram

dissolvidas em acido cloridrico concentrado, tendo o seu volume completado para 250,0 mL

em baldo volumétrico com dgua desionizada. Dessa solugdo foram retiradas aliquotas de
1,0 mL para a determinagdo do calcio e 2,0 mL para o magnésio. Em todos recipientes

adicionaram-se 2,5 mL de 4cido nitrico (1,0 moLL™) e 2,5 mL de cloreto de lantanio 10%

-1 a Stri
(m.v'') e completado O volume para 25,0 mL em um baldo volumétrico. O mesmo

procedimento foi efetuado para a solugdo do branco.

4.2. 4, Preparo das amostras de leite com solucdes de aminas

As amostras de leite (0,5 mL) foram diluidas com solu¢des de aminas e

4cido  citrico. As aminas utilizadas ~ foram monoetanolamina  (MEA) e

trishidroximetilaminometano (TRIS). Inicialmente, variou-se a concentragdo de MEA em

3,0; 6,0 e 12,0 mol L e manteve constante a concentragdo molar do écido citrico

- a -1 1
Posteriormente, manteve-s¢ constante a concentragao de MEA em 6,0 mol. L™, e variou a

olar do 4cido citrico. U
o 4cido citrico e variou a concentracdo d _
¢ a TRIS em 0,5; 1,0

concentragio m tilizando a mistura TRIS + 4cido citrico, manteve-

se constante a concentragio d

SISBUUFU
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e 1,5 mol.L". Posteriormente, variou-se a concentragdo do dcido citrico e manteve

constante a concentragio de TRIS em 1,5 mol.L™. Em todas as investigagdes, o volume da

amostra de leite foi de 0,5 mL e as suspensdes de leite com a mistura contendo aminas

foram diluidas para 50,0 mL. Os experimentos foram realizados em triplicata, existindo

sempre um “branco” para cada uma das condigdes investigadas. Para as solugGes contendo

aminas nio foi utilizada a solugdo de cloreto de lantanio a 10% (m.v"") no preparo final das

amostras, pois, quando o mesmo foi acrescentado as solugdes, houve a formacdo de

grumos, o que impossibilitou 2 nebulizagio da amostra e conseqiientemente interferiu

ura dos analitos no espect
o apresentadas algumas caracteristicas das aminas

negativamente na leit rometro de absorgdo atdmica por chama.

Na Tabela 6 estd

utilizadas no presente trabatho.

Tabela 6. Caracteristicas fisicas e quimicas das aminas

Composto Monoetanolamina Trishidroximetilaminometano
(MEA) (TRIS)
Caracteristicas
Formula molecular T,N — CH, - CH, OH (HHOCHy); C ~ NH;
P.E.(°C) 166 220
pKy 4.6 3,9
Liquido claro, transparentc ¢ S6lido, branco

Aspccto fisico
higroscépico, com ligeiro odor
amoniacal.

Sequestrante de H,S € CO,

Custo (R$) R$28,00/1000mL R$300,00/kg

u
,'J .
"
o
I
e
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4.2.5, Condigdes instrumentais empre

As determinagdes das concentragdes de ¢
izadas utilizando-se espectrometria de absor¢do atdmica por chama

amostras foram real
(FAAS). A Tabela 7 retrat

magnésio por espectrometria de abs

Tabela 7. CondigBes instrumentais empregadas nas de

Pardmetros

Comprimento de onda (nm)
Largura da fenda (nm)
Corrente da laimpada (mA)
Vazio do acetileno (L.min'1 )
Vazio do ar (L.min'1 )

Curva analitica (mg.L'l )

Para validagdo das metod

magnésio. O respectivo teste con
e solugdo padrdo de cilcio (0,5 ¢ 1,0 mg) e de magnésio (0,05 e

0 célcio e para 0
iguais a 0,5 ¢ 1,0 mL d
0,10 mg) & amostra de leite &,

dos analitos nas amostras analisadas.

gadas nas determinagdes de Ca e Mg

alcio ¢ magnésio presentes nas

a as condi¢Oes utilizadas nas determinagOes de calcio e

orgio atbmica por chama.

terminagdes de Cae Mg

Ca Mg
4226 2852
0,5 0,5
10,0 4,0
3,0 2,5
10,0 10,0
0 - 40 0 - 1,0

posteriormente, determinou-se a concentragdo de cada um

ologias foram realizados testes de recuperagdo para

sta da adi¢fio de volumes respectivamente

BAE LIS LD K
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5. RESULTADOS E DISCUSSOES

5.1. Forno de microondas p

5.1.1. Calibragao d

das microondas no int

niveis distintos de poténcia. A Tabela 8 mostra a r
o fabricante. A massa de agua utilizad

nominal descrita pel
7°C)ea temperatura final, ap6s a irradiagdo das microondas.

temperatura inicial ( 2

Tabela 8. Niveis de poténcia do forn

O forno de microondas em

ara preparo das amostras

o forno de microondas e investiga¢io da distribuicio

Variagiio da temperatura/ °C

t (inicio)
27
27
27
27
27
27
27
27
27

t ({inal)
29,5
31,5
34,0
36,5
38,0
40,0
42,0
46,5
48,0

At
2,95
4,50
7,00
9,50
11,0
13,0
15,0
19,5
21,0

microondas com cavidade.

erior do forno

o de microondas utilizado.

pregado nos experimentos permite a selegio de
elagdio entre a poténcia real e a poténcia

a foi de 1,0 kg e mediu-se a

P real

Poténcia nominal/'W  po¢éncia real/W x 100 %
nominal
100 87,0 87,0
200 156,0 78,0
300 2440 81,3
400 3310 82,7
500 383,0 76,6
600 4530 75,5
700 5230 74,7
800 680,0 85,0
900 698,0 715

Na Figura 4 est4 apresentado O resultado obtido na calibragdo do forno de
a
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800

700 -

800
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500 -

400 -
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b/
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100 -
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200 300 .
° 100 poténcia Nominal w)

4. Curva de calibragiio obtida para o forno de microondas.

A analise da Tabela 8 e da Figura 4 permite concluir que o nivel

Figura

.. , . o/ infarior a poténcia nominal. Conforme Kingston & Jassie
de poténcia real ¢, em média, % infertor a P

(1988) essa diferenga entre a poténcia nomin
libragdo do forno e a perda de calor no proprio magnetron

al e a real pode ser devida & variagdo na

corrente elétrica durante a €2

(KINGSTON & JASSIE, 1988).

O estudo da distribuigdo das mic
porténcia, pois torna possivel o conhecimento da regidio de

roondas no interior do forno de microondas

constitui-se num parametro de im

maior incidéncia das microondas. N
As Figuras de 5 a 7 ¢ as Tabelas de 9 a 11 indicam as respostas obtidas
s

pela perda de massa de dgua €M

olietileno posicionado
poténcia maxima do fomo de microondas (698 W) por um

fungdo das dimensdes do forno (largura x comprimento)

s respectivamente na base, 2 6,5 cm e 13,0 cm de
para os frascos de p

altura, quando submetidas &

tempo de aquecimento de 1,0 minuto.

N figuras, 0 €iX0 da largura representa o €ixo onde estd localizada a
essas 5

porta do fi de microondas Nesse €Ix0, 08 valores 5,0 cm, 17,5 ¢cm e 34,0 cm
o forno .

LR R R S
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correspondem aos frascos posicionados na parte esquerda, central e direita do interior do

forno de microondas. No eixo representado pelo comprimento, oS valores 8,5 cm; 20,5 cm

e 35,5 ¢cm correspondem ao0s frascos colocados respectivamente na frente, no centro e no
3

fundo da cavidade do forno de microondas.

By efe 99 coSR\l S0 eRiRd

Fi 5 . Superficie de resposta obtida pela perda de agua contida nos
Figura S - |
frascos de polietileno distribuidos na base do forno de microondas. Tempo de atuagdo das
os de polie
. i sncia maxima.
microondas de 1,0 minuto, poténcia maxi |
A Tabela 9 apresenta 2 variagio da massa de dgua em gramas, em funcdo
abela

das posices dos frascos de polietileno na plataforma do forno de microondas.
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Tabela 9. Variagdo

frascos de p

Docins
Posicio dos frascos

(largura / comprimento) IMNASSA (gua nicial) /g
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da massa de dguaem funcdo das posigdes dos

olietileno na plataforma do forno de microondas.

Massa de  4gua Variac¢io da massa

MASSA igua final) | & de dgua perdida

A (5,0/8,5) 49,82 4341 6,41
B (17,5/8,5) 49,85 46,90 2,95
C(34,0/8.5) 49,86 43,44 6,42
D (5,0/20,5) 49,78 43,38 6,40
E (17,5 /20,5) 49,76 4781 1,95
F (34,0/20,5) 49,73 43,32 6,41
G (5,0/35,5) 49,81 43,41 6,40
H(17,5/35,5) 49,75 46,97 2,78
1(34,0 /35,5) 49,56 43,14 6,42
Pela analise da Figura 5 ¢ da Tabela 9 observou-se que as maiores perdas de

agua ocorreram quando 0S
direita e a 5,0 cm da lateral esq

35,5 cm de profundidade em rel

de 6,40 a 6,42g. Assim sendo, a per

forno de microondas.
A Figura 6 apres
os frascos de polietile

submetidos & poténcia maxima,

no posicionados a 6,5

frascos de polietileno estdo posicionados a 5,0 cm da lateral

uerda em relagdo a largura do forno e a 8,5 ¢cm; 20,5 cm e
50 4 porta do forno, sendo essas perdas de dgua variaveis

ac
de de massa de agua é maior ao longo das laterais do

enta as respostas obtidas pela perda da massa de 4gua pra

cm de altura da plataforma do forno, quando

por um tempo de aquecimento igual a 1,0 minuto.

PR e R R
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\§) erle ap esten 8P SUCEY

Figura 6.

polietileno foram colocad

contida nos frascos de polietileno d
microondas de 1,0 minuto, poténca

A Tabela 10 apresenta

cie de resposta obtida

Superfi
istribuidos a 6,5 cm d

de 698 W.

osa 6,5 cm de

o variagio das massas de 4gua quando os frascos de

altura da plataforma do forno de microondas.

AR e, R N SN PE 0 L T s

pela perda da massa de 4dgua

e altura. Tempo de atuagdo das
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Tabela 10. Variagdo da massa de 4gua em fungdo das posi¢des dos

frascos de p

plataforma d

olietileno a 6,5 cm de altura acima da

o forno de microondas

Massa de  dgua Variacio da massa

Posiciio dos frascos

(argura / comprimento) ~ MASSA gigun iniciat) | & M28$SAgigua tma)/ & de dgua perdida
A (5,0/8,5) 49,85 41,25 8,60
B (17,5/8,5) 49,90 44,27 5,63
C (34,0/8,5) 49,68 40,98 8,70
D (5,0/20,5) 49,84 41,12 8,72
E (17,5 /20,5) 49,81 44,17 5,64
F (34,0/20,5) 49,58 40,90 8,68
G (5,0/35.,5) 49,69 41,19 8,50
H (17,5/35,5) 49,84 4442 5,42
1(34,0/35,5) 49,85 41,16 8,69

Pela analise da Figura 6 e da Tabela 10 que corresponde a perda de dgua
o distribuidos a 6,5 cm de altura da plataforma do forno,

contida nos frascos de polietilen
de 4gua, cujos valores variaram de 8,50 a 872 g

indicam que as maiores perdas
a lateral direita e da lateral esquerda; e a 8,5 cm; 20,5

corresponde a disposi¢do a 50cmd
cm e 35,5 cm de profundidade em relag

A Figura 7 apresenta a SUpe
de polietileno posicio
o 4 atuagdo das microondas

%0 4 porta do forno de microondas.
ficie de resposta obtida pela perda da massa de

nados a 13,0 cm de altura em relagdo a

agua para os frascos
por 1,0 minuto & poténcia maxima.

plataforma do forno, devid

R e R
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de resposta obtida pela perda da massa de dgua

Figura 7. Superficie ~
ig no distribuidos 2 13,0 cm de altura. Tempo de atuacdo das

contida nos frascos de polietile

i anci W.
microondas de 1,0 minuto, poténcia de 698

A Tabela 11 apresenta 2 yariagdo da perda da massa de 4gua, quando os
abela

frascos de polietileno foram dispostos 2 13,0 cm de altura da plataforma do forno de

microondas.

i
]
1

SR e T T
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Tabela 11. Variagdo da massa de 4gua em fungdo das posigdes d
0s

frascos de polietileno 3 13,0 cm de altura acima da

plataforma do forno de microondas.

(laZ:::;la/oc:l)os fr.ascos Massa de dgua Variacio da mass:
A (5,0 mprimento) ~ massa (dgunnicia)) & massaggm i/ & dedgua crd'j ‘]
078,5) 49,90 44,78 perdi
B (17,5/8,5) 4991 46,94 .
C (34,0/8,5) 49,90 44,80 i
D (5,0 /20,5) 49,85 44,73 o
E(17,5/20,5) 49,88 47223 o
F (34,0 /20,5) 49,83 44,73 ?65
G (5,0/35,5) 49,86 44,75 5,10
H (17,5/35,5) 49,89 46,79 3’11
1(34,0/35,5) 49 86 44,74 5,12

os pela analise da Figura 7 e da Tabela 11, quando
oS

fras
cos de polietileno estdo posicionados 13,0 cm de altura em relagdo a plataf
orma do

Os resultados obtid

forn
0 d m IT
e microondas, indicam que as alores perdas de agua ocorreram também a 5,0
a cm

5,0 cm da lateral direit:
jaram de 5,10 a 5,13

Com A '
paramos o pardmetro altura dos frascos de polietil
orreram 2 6,5 cm, Cujo valor corresponde a altura d
0

a nas profundidades de 8,5 cm; 20,5 cm
s =Yy €

d
a lateral esquerda e 2
g. Observa-se, n0 entanto, que quando

355 .
,5 cm, cujos valores varl
eno em relacdo & plataforma do

me

0 3 14

. as maiores perdas de agud ocC

prato eiratori \
giratério do forno em relagdo a sud plataforma.

o volume das amostras de leite digeridas no

s. :
1.2. Avaliacio do efeito d

forno de microondas

O efeito do yolume das a
a 2,5 mL com variaga
14,0 mol.L’ Hel,0

mostras de leite a serem analisadas foi estudad
ado

o de 0,5 mL de leite. Nas amostras fora
m

mL de HO; 30% (m.v?)

do forno de microondas utilizada

num intervalo de 0,5
adicionadas 2,0 mL de HNOs (

Para a digestdo das amostras, @ poténcia

vari
tiou-se de 0 W a 650 W com variagdo de 200 W, obedecendo a seguinte progra
magao:

AR Y LR R

%
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[
3,0 mi - -
0 minutos a 250 W; 3,0 minutos 2 0 W; 3,0 minutos a 450 W; 3,0 minutos a 650 W

ou-se que menores volumes da amostra possibilitam uma maior

(Figuras 8 e 9). Observ

co .
ncentragfio da energia da

¢ microondas, 0 que notadamente determina uma digestdo mais
[4

ma melhor determinagdo de
ém com as especificagdes contidas no manual de

experi - ~
perimentais estdo de acordo tamb

ondas. Todos 0s €XP
a dos valores obtidos e as respectivas estimativas dos

instrugiio do forno de micro erimentos foram executados em triplicata e
os resultados apresentados sio médi
s. Para o volume de 0,
ente de 0,3% e 0,7% par

resultados tanto para o C
% para todas as amostras estudadas.

5 mL de amostra de leite 0s desvios padrio

desvi i
esvios padrdo relativo
a magnésio e célcio, sendo estes

relati i
lativos foram respectivam
a como para o Mg. Os resultados

consi
nsiderados como os melhores
fianga de 95

mostras de leite de 1,5 a 2,5 mL provocou a

forno de microondas impedindo

obtidos apresentaram um grau de con
do volume das @
ando da digestdo em
e absorgdo atdmica por chama. Isso ocorreu

O aumento

formagio de glébulos de gordura, qu

g no espectrometro d

a fnach
determinagio de Cae M
a da digestdo através das microondas

de amostra a eficiénci

0 )
porque com maiores volumes
js amostras de leite com v

nio ¢ a mesma quando comparado olumes menores.
os volumes investig
parao Mge de
resentan,

ados de amostras do leite os valores do “branco”

0,05 a 0,07 mg.L" para o Ca.
nte, o efeito do volume de

Para
variam de 0,01 2 0,03 mg.L"

As Figuras 8 € 9 ap
Ca e do Mg com

respectivame
os valores da média da concentragio obtida

amostra na determinagd0 do

e 13 . . ~
as estimativas dos desvios-padrao.




Concentragdo de Ca {mg/L)

870 4

860

850

840

830

820

810

780

770

760

Figura 8. Efeito do yolume de

preparo das amostras

Condicoes experimentais:

Volume da amostra de leit

HNO; (14,0 m

H,0, (30% )= 1,0 mb

amostra u
e determinacio do Ca.

1,5
Volume da amostra (mi)

e=0,5;1,0; 2,5;2,0¢€ 2,5 mL

Ol.L-l) = 290 mL
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tilizando forno de microondas no
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120 -
l

100

80

60

Concentracio de Mg (mg/L)

40 -

20

0,5 15
Volume da amostraimb

de amostra utilizando 0 forno de microondas no

Figura 9. Efeito do volume
rminagio do Mg.

preparo da amostras e dete

erimentais:

Condigdes exp
eite = 0,9; 1,0;2,5;2,0¢e 2,5 mL

a amostra de I
0 mol.L) =20 mL

~1,0mL

rminagdo de Ca e Mg para amostras de

Volume d
Volume de HNO; (14,

ede H202 (30% m-V-l)

tidos na dete
a melhor determinagdo ocorreu quando

Volum
resultados ob
ficou-se qué
do apresento
conseqiientemente, 2 determinacdo dos

Comparando 0s

leite de volumes 0,5 a 2,5 ML veri
utilizou 0,5 mL de leite, pois 0 respectivo digeri u-se limpido sem globulos de
gordura, facilitando a nebulizaqﬁo do mesmo e,
analitos por espectrometria de absorgdo atomica por chama.
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5.1.3. Avaliaca
valiacio do efeito tempo de digestio das amostras de leite digeridas no

formo de microondas.

Todas as amostras de leite submetidas a variages do tempo de digestdo no
volume constante de 0,5 mL e foram submetidas a uma

fo .
mo de microondas continham 0
W,0 W, 450 W, 650 W), ocorrendo variagdo apenas

mesma i ;
sma intensidade de poténcia (250

no te
mpo de atuagdo das microondas.
obtidos no programa d

gestdio 1T com tempo d

e digestéio I com tempo de duragdo igual

Os digeridos
¢ duragdo de 8,0 minutos indicados

24,0 mi
,0 minutos e programa de di
40 amarela, com globulos de

centaram uma colorag
cados por P4 (programa

res .
pectivamente por Py ¢ P2 apre
o. Para 0s programas indi

gord i
ura no fundo dos frascos de digest®
(programa de digestdo V com

de duragdo jgual 1
minutos) 08 digerido

6 minutos) € Ps

de digests
e digestéo IV com tempo
s apresentaram limpidos, sem glébulos

te
) mpo de duragdo igual a 20
e gordura no fundo do frasco-

As Figuras 10 ¢ 11 ap
m forno de microo
ores médios de

resentam respectivamente 0 efeito do tempo de

ndas na determinagdo de Ca e Mg onde os

di) ~
gestao d
t a amostra €
stimativa de

reSu ~
Itados representam 0s Vval concentragio mgL") e a
g e

desvio-padriio.




Di i
issertacio de Mestrado
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//
1000 -
950 |
oo do ,
o
800 -
750 4

Programaspje digestdo

digestiio no preparo das amostras utilizando

imentais:

Condicdes exper
e = 095 mL

stra de leit

(14,0 mo

Volume da amo

Volume de HNO3
,0; (0% ™

(LH)=20mL

VOlume de q ’1) = 1,0 mL
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100 —.’/////

Concentragio de Mg (mg/L)

70

P1 P2
programas de digestdo

estio no preparo das amostras

o tempo de dig
e determinacio de Mg.

Figura 11, Efeito d
de microondas

utilizando forno
erimentais:

eite =0, mL
Iy=2,0mL

Condicoes exp
o amostra de |
(14,0 mol.L’
=10 mL

.ge observar que OS melhores

Volume d
Volume de HNOs
,0; (30% m-¥

. g 10 e 11 pode
Ca e Mg correspond
s com intervalos de 3,0 a 3,0

Volume de H

Pela analise
em ao programa Pj

resu] X

tados obtidos para @ determin

| tem duragdo de 12 minuto
ow; 0OW 450 W e 650 W. Os

téncia de 25
qma foram de 951,0 e 950 mg i

m de 0,3% tanto para o Ca

a(;ﬁo dO

(brograma de digestdo I1I) o qua
magdo da PO
m este progr
o relativo fora
os apresentaram grau de confianga

minu
tos e etapas de progra

val .
ores obtidos para Ca € Mg €0

esvios padré

sultados obtid

o. O aumento d
mas mostrou menores valores

respe .

c

tivamente, sendo que 0% d
amente 05 re
“? paread

g outros progra
a indicado por Ps onde os valores

Quant
G o o para o Mg. Estatistic
3%
+, conforme aplicasdo o teste o tempo de digestdo que
mostras no

sdo

submeti :
metidas as respectivas @

o no program

Para
Ca e Mg. Isto pode ST observad

e N

AN LA
A A R
AN RIS R
w R e T
St p by e
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Di A
issertagiio de MestL//
0,4 mgL" e os desvios-

encont
rados para Ca e Mg foram reSpectivamente de 802,0 e 8

padriio .
relativos de 0,4% para O Mge 0,5 o para o Ca.
o tempo de agdo das microondas sobre m

ada pela geragio de uma maior quantidade de CO2

inacdo de Cae Mg.
icroondas nos programas

ateriais organicos,

. O aumento d
gere um aumento da pressdo, ocasion
terfere na determ
o de atuagdo das m
velocidade analitica, uma VeZz que

NO e NO, o que provavelmente in
elago ao temp
] obter @ mesma
a durago de 16
em triplicata € OS resultados

TR AT g
BN, Sl i ?‘7;6‘*1

s Ainda com T
ndicados por P, e Ps, ndo foi possive
ectivamente uim
ram executados
o teste “t” pareado, 0 q
de Ca e Mg com grau de :

tais
progr ;
gramas apresentaram resp e 20 minutos.

Todos os expetimentos fo
om aplicac;ﬁo d ual demonstrou

am "
um tratamento estatistico ©
enor determinagdo

que os
programas Ps e Ps apresentaram yma m

o .
nfianga igual a 95%.
observamos uma melhor digestdo para a

icado por P3
correr na possibilidade de perdermos €sses
£

zacio, contaminagao.
o obteve-se uma melhor

Para o programa ind

SXtraci 1
¢do do calcio e do magnésio, sem m
s como volatili

empo de digesta
rme teste “t” pareado, 0 qual
W

o Ca e do Mg

analit

0 ~ -
s por agdo de fatores externos fal
que 1esse t

94,5 £ 0,3 confo
Como a extragdo d

determin Observa-se também
acdo de Ca 9513 £ 3,0 ¢ de M2

nfianca superior @ 95%.
2o do programa indicado por P,
em forno de mi

apres
en
tou um grau de CO
sugere-se usar esse

Most
rou-
ou-se adequada com © empre
croondas.

tem i
PO para as digestdes de amostras de leite

5.2
- Amostragem direta

aro de amostras por amostragem direta, sdo

stras que freqi
u complexantes. Apesar dos

os de prep
paro de amo
s oxidantes elo
amostras, as condi
ubridade do ambiente de

Os procediment
entemente envolvem o

ntos de Pre
ropriedade
eficiente das
analista € @ sal

alternat;
ativas aos procedime

Uso de Aci
e acidos concentrados com P
¢oes de trabalho

a digestdo

acido .
s aquecidos causarem U™
grantif 3 integridade do

dey
em ser adequadas para &

e meio alcalino sdo convenientes
»

. Os procedimentos jvem O USO d
Pots, exigem reduzida manipulaqﬁo da Tratamento de amostras de leite em meio




DiSser
tagiio de M
estrado Resultados e Discussdes 51
alealino f —
ora . )
m realizadas por Stiirup & Biichert (1996), 0s quais fizeram 0 tratamento d
e

a mistura de hidroxid
a determinagdo de cobre e iodo, empregando o

amostras d
e leite utili
utilizando um o de potassio (0,05 molL") e

tet :
rametilamonio (0,07 mol.L™) pard
FIA) acoplado a0 ICP-MS. Tentativas de

Sistema .
de analise por injegdo €M fluxo (
d, Se e Pb ndo foram bem sucedidas devido a interferéncias

de .
terminar Al, As, Cr, Ni. P
ementos €n meio alc

Poliatomj
mlc . ege
as ou insolubilidade dos el alino.

tuida por trietanolamina

gentes organicos consti
al. (1997) para

alizado por Nobrega et
esses autores O respectivo reagente

O uso de uma misturd de rea
CFA-C) foi 1@
a, P e Zn. Segundo
as micelas de casei

€ trietj
5 tilenotetramina (reagente
erminaci
. rminagdo de Ca, K, Mg, N
A-C . . ’ ,
dissocia parcial ou totalmente

quida, que apés a diluigdo foram obtida

na, estabilizando 0s c4tions na

5 suspensoes limpidas para amostras de leite

5.2
. s 1'

Estudo do efeito de solugoes de MEA (Monoetanolamina) e acido
¢io de calcio e magnésio.

citrico na determin?
do ao seu alto custo e

ir o CFA-C, devi

Com o objetivo de substitu
te de propriedades

contaminacs
se amina¢io durante 0 S€U arm
melh .
antes ao mesmo (NOBREGA etal, '
inas (MEA ¢ TRIS) em écido

azenamento, utilizou-se um reagen

Foram pl‘eparadas misturas

jzado na preparaqao das solugdes por aumentar a

éncia da possiV
duto comercial CFA

el presengd do ion citrato ou de
-C (SANTOS, 2002).

solubilig O 4cido citrico foi util
ade das aminas e uma outrd evid
r 4cido O pro

o de calcio € magné

2 concentragd
as investigag0es: (1) variagdo da concentragdo e

-se €O

algu
m ou
tro reagente com carate
sio em amostras d
e

et Para a determinagd® d
€ utili . :

lizando aminas, foram feitas divers
scido citricos nstante o volume da amostra

o de 4cido cit

mantendo

mantendo 2 concentragdo de MEA

do
Vo
& 1 lume da solugdo de MEA/
elte' . = i

; (2) variagdo da concentraga rico,
Jeal da mistura das aminas +

inar a concentragﬁo i

gdo de Cae Mg das amostr

écid
Q C' .
itrico para uma melhor extra
s das respectivas aminas.

Com o objetivo de
as de leite, preparou-se

Solucg
¢Oe 5 "
s com variag0es nas concentraQOe
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Dj 5
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yme da solugdo de

12 a 17 mostram © efeito da variagdo do volt

MEA + acido CItrlCO com concentragao de MEA Varlando de 3 O 6 Oe 12 0 mol. L
o do 4cido citrico (0,20 mol.L™"). Os volumes da
m de 1,0; 2,0;50¢e 100mL,eovolume

As Figuras

man
tendo-se constante a concentragd

solugsio de MEA + 4cido citrico empregados fora

antido em 0, 5 mL.

ram, respectivam
¢do de 3,0 molL e acido citrico

50 ¢ 10,0 mL, onde os
1) de Ca e Mg e as

ar ) )
Para as amostras de leite fo1 m

As Figuras 12 € 13 most
deCae Mg quando usamos MEA numa concentra
da misturd jguais @ 1,0; 2,0;
s de concentragdo (mg.L

ente, a variago da concentragao

0 :
20 mol.L"! para os volumes

res .
ultados representam 0S yalores médio

estimati . ~
mativas dos desvios padrao-

590 |
580 \——,///
570
560

550 |

Concentragio de Ca (mg/L)

540

530

1 volume da solugdo de MEA+ 4c. cltﬁcolmL

a determinagiio

eda solu¢io de MEA 4c. citrico B

Figura 12. Efeito do volu™

de Calcio
o de MEA

=30 mol.L'1
Concentragéi

Concentragd

Volume da amost




e e

Mantendo-se cons

(0,20

» mol.L'l . .
) e variando 0 volume dessa M

ando usamos U

Para g
o Ca é 574,7 + 3,7 que ocorred qu

Tod
as a

s amostras passaram por um t
presentaram

Paread
0. Os resultados obtidos @

am
Ostras analisadas.

w
o
r

Concentragso de Mg (mg/l.)

[
o

1 2
ge solugao d¢

volume

Fi

gura 13, Efeito do volume 42
determinagio de Ma
Concentrago de MEA

Concentragdo de 4cido ©
Volume da amostra de leite

de 0 Estatisticamenté, ve
E ,
o A + 4c. citrico foi para © volumm
nCe ~ ~
ntragiio (mgL™) + desvi padrd®,

preg
e
ntou grau de confiang? igual 8 95%.

tante a concentra
gtura observou
m volume de

ratamento estatis
um grau de confi

Solucﬁo de MEA +

gnésio
=30 mOl-L

jtrico =

MEA + Ac. citrico

Resultados e Discussdes 53

Di n
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tico,

5

f mbL

= 0’5 mL

rificou-s¢ que

73,0

a melh

2,0 m
+ 1,4 confo

cdo de MEA (3,0 m
-se que a melhor determinagdo

or extragdo

L, obtendo-s€ 05 yalores médios de

ac. citrico na

rme teste

"1 14 7 .
ol.L™) + 4c. citrico

2,0 mL da mistura.

onde foi executado o teste “g

anga de 95% para as

para 0 Mg em solugdes

«¢* pareado que
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Di =
et de Mesuﬂ’///’—
de Cae Mg quando

stram @ yariagdo da concentragdo
antendo constante concentragdo do dcido

2,0; 50e100mL

As Figuras 14 € 15 mo

usa
mos MEA na concentragdo de 6,0 mol. L!,m
tura iguais 1,0;2,

Citrico de 0,20 mol.L™" para volumes da mis
1000
1
ool
S0 b “3
700 oo |
600 |
500

400

Concentracdo de Ca (mg/L)

300

200 A

100 4

Figura 14. Efeito do volum
de Calcio
Concentragdo de MEA

Concentragio de 4ci .
feite = 0° ™
tra de ico, onde foi

Todas as amostr

€xe
( Cutado o teste “t” pareado’
moe71-1 .

8L7) igual a 8981 s
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ertagio de Mestrado

100W

80 |
70 f |
60— |
50 4|

40 ]

Concent
racsio de Mg (mg/L)

30 4

20 4

10 -

me da solugdo d

90 k—'/////

5
e MEA + ac. citrico

JmL

Volu
Figu
ral . 3 -
5. Efeito do volum¢ da soluca® de MEA +a¢- citrico na determinagio de
Magnésio
Concentragdo de MEA = =6,0 mol. !
o citrico = 0,20 mol.L'1

Concentragdo de & acid

Volume da amostr

crecutad o | As ‘respectivas
Pt este “t” pareado. Observou
gual a 86,9 + 1,3 para 0 volu

As Figuras 16 € 17 mo

USa
m()s M
E
A numa concentragd® de 12,

Olum
es
da mistura iguais a 1, 0;2,0; 5 0e

q de leite =

-se um
me da mlstu

stram a V@

mento estatistico, sendo

30 de Mg (mg.L’ ) + desvio

oncentrac;ao de Cae Mg quando

rlaqao dac
co de 0,20 mol.L” para

() MmO oLt e 4cido citri

10,0 mL.




g

Concentra
¢do de Ca (i
'mg/L
§ )

g

100

Volume de solu

Figy
ra o
16. Efeito do volume da solugo de

de Cilcio

Concentragdo de MEA

Concentragdo de & 4cido citrico = 0,20m

Volume da amostra de
ultad

5608+

leite = 0,5m

Assim como 0S TS os obtl idos

Parg g
C
a (mg.L") + desvio padrdo

Solucs
¢ao d
e I3
MEA -+ 4c. citrico de conc

gdo de MEA +

5.9 foi obtido q¥
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5
4c. citricoImL

MEA/ac. citricon

anteriormente,

170molL

ando se utl

-1

a determinacﬁo

4 melhor determinagio

ilizou 2,0 mL da
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Dj -
isse Ptagao de Mestra(t)///

)

70

Concentragio de Mg (mg/L)

20

5
A + 4c cltrico/mbL.

A +4c. citrico na determina¢io de

Figura 17. Efeito do volume da solu¢io de
Magnésio 1
Concentragdo de MEA - 12,0 mol L
Concentragdo de 4cido citricd ~ 0,20 wol. L
Volume da amosts deleite™ -osm MEA + 4c. citrico
Os resultados obtidos pard a termmagao do oo L foi d
12,0 mop _ demonstraram ostatisticame? que ™ melhor determmagao em mg L~ fo1de
68,14 4 quando utilizou-se 20 mL Ja mistura- Qs outros diferentes volumes analisados
presentaram b gra e confené® « o tados 05 resultados do efeito da concentragao
Na Tabela 12 estdo apres sentd 1 volume constante de 2,0 mL da mistura

de M
de MEA na determinagfio de C2© g i
3 . eite-
EA + 4c. citrico (0,20 mol.L I para 0,5 mL de
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pagfio de Cae Mg mantendo volume

Tabel
al2. Efei
2ito da concentragdo de MEA na determi
const - .
ante para a soJugao MEA + acido citrico 0,2 mol.L™.

. e =09 mL
ommedeMEA+éacmko=l0mL
=0,20 molL”

Vo
lume da amostra de leit

Con 5
centragdo de ac. citrico

Concentracio de Mg

(mg.L")

Concentraciio de MEA
(mol.L™")
3.0
6,0 :
1 86,9+1,3
67,9 £0,7

17 e da Tabela 12 observa-se que

Jugdo de MEA recomendada

meros {2 a

Pela analise das Figuras de nt

den
tro do ;
0 Int
ervalo de concentragdo de MEA a 50

estudado,

que apresenta concentrac;ﬁo igual a

Pary
det
ermi ~
nagiio de calcio © magnésio € @
melhor extrag quando comparada as
rag0es- Sugere-s€ que & €0

ges das aminas no CFC-A (

2,0 mbL, pois para €
para 0 calcio
cisdo dos dados obtidos

go dos analitos
ncentragdo de MEA

6,0
> m()]_L-l
, por ser a que apresentoy
NOBREGA et al.

Solugs
igual :’ :) (:OX?A ‘?e diferentes concent
2002). 0y L™ seja idéntica &
ume da respectiva solu gse volume as
de 0,4% 3 0,2% e magnésio,

yo foram
maior Pré

€Sty
Matj
vas .
dos desvios padrao relati
u-se ainda que quando

pecty
Quandg ente, sendo ess€ O volume
com
parados com 0S yolumes de 1,05 50¢ 10,0 M
50 de uma solugdo de

mol.
o de Cae Mg na

i determinaQ?i

Utily
amOS M
EA, numa concentragdo de 12,0
nseq'uente

a extragdo e

esp
ectr
ometri
r
ia de absor¢do atomica POT chama-

-1

e 0,022 0,06 mgL para 0 Ca.

4cido citrico 1@ determinaqﬁo de calcio € magnésio,

Para avaliar 0 efeito do &
EA 6,0 mol.L’l), fora

Map
tEnd
0-s
e constante 2 concentragid de
A1
co de 0, a 0,5 mol.L Os resultad

s valore

Mg
101 v
Viscosi
sid .
ade, o que dificulta
0 «hranco” variaram de 0,01

d 0’()4 mg L‘l
L' paraoMged
m realizados estudos

0s representados

Var'
land
0a
concentragio de acido citri
presentam s médios de concentrago

na T
abela
13 e nas Figuras 18 ¢ 19 1€
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Dis .
Sel’tacao de Mestrad(;/’////‘—
foram submetidos a um

(mg_L-l) e ) .
as estimativas do desvio-padrao- Todos 0S resultados

ento estatistico com aplicagao do fest «p” pareado.

o na determinagdo da concentragdo de Ca

Tabe|
a . . [P
13. Efeito da concentragdo do 4cido citric

(3] Mg

Volume da amostra de leite = 0, mL

Volume da soludo de MEA * &cid cftrico = 2,0 mL
Concentragéio de MEA = 6,0 molL”
] Concentragiio de
de.citrico / mol . L Conc. de MEA (6,0 mol.L™)
0 5726 70,6 £3.2
0,2 860,518 80,2 £2.6
03 537,5£23 4,1 £54
0,4 476,0 £2.2 40264
40277

0,5 435323
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Dj <
SSertacao de Mestrado"///
1000 T~MW—~M/ ey

900 //

800 |

700

600

500

400 -

Concentragdo de Ca (mg/L)

300 4

200 |

100 -

04

0,3

0,1 02 , B
Concentragao de 4c. citdl

{mollL)

i fri . oo de Calcio ;
Figura 18. Efeito da concentraqﬁo de Ac. citrico na determinagao :

utilizando MEA = 6,0 mol.L'1

Volume da amostra de leite = 0,5 mL

Volume da solugdo de

-1
Concentragdo de MEA™ 6,0 molL
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Dig
sertacs
¢ao
_eresedeMestrado

%,
80 i

70
360
£
2
= 50 |
L)
Q
O
ol
o
g
3

30

204

10 ]

0

0,1 ' L
0,2 03 04
Fig Concentragao de ac. citrico (moIIL)
ura 19, Efei
Efeito da concentracﬁo de 4c. citrico nd determinag:ﬁo de
M -1
agnésio utilizando MEA = 6,0 mol.L
=0,5m

Volume da amostra de leite

Volume da solugo de

Concentragdo de MEA !
dos € represe
atistico (&F (gr:
4cido ¢! jtrico

Mg (80 2 mg.

Oram sub Os resultados obti
metid
0s a um tratament est

Sstatg
Stha d
e todas as concentra?oeS de

+ 1, )e
ptar uma maior

deg
Sterminges
agdo do Ca (860,5 mgL
por aprese

g

ntend
0 ¢o
nstante a concentragd® de MEA 6.0 mol L") P

e 4cido citrico interferem

es crescentes
gnesm, pois ocorre qumento da

lcié
e extragio e precisdo.

S .
ugere-se queé quantldad
4lcio

micelas de caseina,

dem interagir com

le
gatj
Va
e e na d inaga
Centragy eterminagdo de ¢
40 d .
e citratos, OS quats

e
Mpj
Plexando o .
analitos mvestigadOS-
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Disg
ertaciio d

e Mestrad
_ 0

rishidroximetilaminometano)

5.2
*% 2. Est
ude do efeito de solugdes de TRIS ( T
stras de Jeite.

na determinagﬁo
S concentraq()es d

onstante O volum

e Acido citri
do citrico no preparo das amo

fluéncia de TRIS Ja concentragdo deCae

Para estudo da in
e TRIS (1,5; 1,0 e

Mg £

oram

0.5 mo L1 preparadas solugdes €M que yariaram @
L7 e de 4cido citrico (0,05 mol.L’

1eit
9
mL. Todas as amostras foram feit
er a concen

1, mantendo € ¢ da amostra de
as em triplicata- A variagdo da concentragdo
tragdo ideal para @ Jeterminagéo d

as a um tratamento

solugdo de TRIS +

eCae

tem
¢Omo ..
Mg, A principal objetivo estabelec
* As solugd .
¢des com diferentes concentragées
“t” pareado. Variou-

dcid
0 citri
1CO .
procurando estabelecer 0 yolume ideal da respe
30 atomica POr

e na Tabela 14 onde 08

foram submetid

se 0 volume da

ara uma melhor

Stico ¢
0 N
m a aplicagdo do teste
ctiva solucdo P

chama. Os

det,

CMingcy
aca 1
cdo de Ca e Mg por espectrometrl

s nas Figuras 20 a 25

fesy]t.
deste estudo estdo apresentado

l‘eSul
tad
0s
representam 0S valores médio

Stimag;
a
tivas de desvio-padrio
2 Conce As Figuras 20 ¢ 21 mostram & variago d2 concentras
ntracy . fo
ragio de TRIS ¢ igual a 1) mol.L” € de scido citrico € 0,

Vol
u
e da mistura.
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Resultado

Dis
we MeStradL’—////

Concentragdo de Ca (mg/L)

RIS * 4C- cltrlcoImL

! 2
Volume da solugdo deT

IS + 4c. citrico nd determinagﬁo

Fi
gura 20, Efeito do volume da solucio de

de Calcio

-1
Concentragdo de TRIS = 1,5 mol.L
Volume da amostra de leite = =0,5 mL

Concentragdo do 4cido citrico =
50 do Ca quando

O melhor volume para a a de termmaQaO
50 mbs pois © mest

ncentr
380 de 1,5 molL’ correspon nde 8 7
8474 +5,7 com gra

se utiliza TRIS numa

centra

95%, p ¢io média (mgL") desvio p@ adrdo

+ Par

Dregies a os valores de 1,0; 2,0 ¢ 10,0 mbs
Clsao' Uy, & ’

g
3
§
i

TN L
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Disg
ertacio de Mestrad
: aao //

761

-
(=}
K

8

Con
centragdo de Mg (i
& mg/L}

4

62 |

I :
5

TRIS + 4C- cItricoImL

Volume da solugdo de

Fi
Sura 21 .
Efeito do volume d2 solugio de TRIS/ 4¢- citrico nd determinacio

de Magnésio

Concentrago de TRIS = 1,5 molL
Volume da amostra de leite = 0,5 mL
Concentragdo do acido citric0 = ™ mOI-L-l
jos grafico 0e2l revelaram que © melhor
ma concentrag:ﬁo de

Vo O
lumg para s resultados apresentados p
a determinagdo de Ca © Mg

* o] 1
. e écid .
0 -
citrico 0,05 mol.L I correspo
respectiv

an
Centr
aCq0 mé
\ med' )
70 4p ia (mg.L O E: desvio padr@o
» ara
0 Mg, com grat de confian¢d 95%. para
Jtados apresentara

0,0
) mL
tant()
para o Ca quanto para 0 Mg 05 resu

0
para
0Ca
u
quanto para 0 Mg
ito do yolume €
-1
. antendo-

As Figuras 22 e 23 M0

de
Cle;
% 10 ¢ magnés'
io, quando usamos TRIS num ne

05 mol.L'l, pard 0,

Co
ng
—
1te. COnCentr ~ , e R
acdo de acido citrico em 0,
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560 -

560 4

g g £
£ ; >

Concentragdo de Ca (mg/L)}

-
S

460 |

440 |

Fi
gura 22, Efeito do volume d2 solugdo d¢

determinacdo de Calcio
RIS = 1,0 mol.L'1

de leite = 0,5 mb
5 mol.L'1

Concentragio de T

Volume da amostra

Concentragdo do acido citrico = 0,
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ertacio
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70

& & &

Con
centragio de Mg (mg/l
L)

g

1]
5

c. citricomb

Volume da solugdo de TRIS + 4

citrico 1

Fi
gura 23 .
. Efeito do volume da solugiio de TRIS + ¢

determinacio de Magnésio

=1,0 mol.L'1

o leite = 0, mL

=0,05 mol.L'1

Concentragdo de TRIS

Vv
olume da amostra d
o 4cido citrico

Concentragfo d
resentados

(Iu: 2 diminy; A:nahsa“do os resultados 3P
a:entra950 dza:c-da concentragdo de TRIS pard 1,0 mol.L"

ido citrico (0,05 mol.L'l), interferit negativamente n
média das concentraso® (mg—L'l) deCae

M g Os
b g o valores obtidos representa™ a
iguais 2 560,7 %
TRIS + 4cido citrico

Stimati
atiy :

as de desvio padrdo © sd0
Ja solugd®

I‘es
i pectiVam
Suaf 5 Cnte para o C
a e o Mg, para v yolume

Uy OmL, Par
a o volume de 10,0 mL da

Cons
W creScimo no
s valores de Ca e Mg© que pode s
no FAAS:

lsc
()Sid
ade 4
0 mej
o di
0, dificultando a nebuliza@fIO daam
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Dis
Sertacio de Mestrado
\
[ume de TRIS na determinagéo

As Fi )
s Figuras 24 e 25 mostram O efeito do Vo

de ¢
élCio
e , -
magnésio quando utilizamos TRIS numa

concentragdo de 05 molL”,

olLteo yolume da amostra

Hlant
endo
cons .
tante a concentragio de ac. citric em 0,05 m

leite om 0,5 1.

560 -

Concentragdo de Ca (mg/L)

b

TRIS + 8¢ citrico

490 |

fmb

me da solugao de

de TRIS* ac.

Volu
na determinacﬁo

Fi
gu . e
ra 24, Efeito do volume da solugio citrico

de Calcio

Concentragio de TRIS = 0,5 mol.L'1
Volume da amostra de leite = 0,5 mL
! 0= 0,05 mO].L-I

Concentragdo do
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Disg
ertacﬁo de M‘estrad
0 4//

%,

«
.

&

2

con
centragdo de Mg (mg/L)

&8

1
2
Volume da solugdo de TRIS + 8¢ cltricoimb

Fi
Zur
a 25, Efeito do volume da solug

de Magnésio
Concentragio de TRIS =0,
e leite = 0,5 mL

0 =005 mol.L'1

5 mol.L'1

Volume da amostrd d

Concentragdo do acido citric
t TRIg i A anlise das Figuras 04 e 25 demonstram 4 redug )
e g g; Nterfere negativamente na Jeterminagd® Je Cae ME por outr® {ado, veriicoy se
Minuica ] ] apresenta-
S Majg Nuigdo da concentrago de TRIS alterd o aspecto da suspen jo, aqud P 5
0 0
Uantiﬁc densa, prOVOCando prob]emas na aspiraqao qu 0 suas ConcentraQOGS S
adag
A no espectrometro de absorgdo atomica POT ch - o
5 etermin
e &m Tabela 14 refere-se a0 efeito 04 concentragao Sna d .
* “Hiendo 3 g + ac. citrico, P er de acordo
05 ro o volume de 5,0 mL de solugd® de TRI et
; jo qu
ultados obtidos e estatisticame™® analisado: © volume @2 solugdo 4
o confians? guperiof @ 95% conforme teste

or de
termyi
rminagdo de Ca e Mg O™ grau
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\

(gt,,
paread
0.0
volume
da amostra de leite utilizado foi mantido ¢co

nstante em 0,5 mL,

aSSim
Como
acon
centracdo do acido citrico (0,05 mol.L").

Tab
ela 14

. Efeito d

a ~
ot concentragdo de TRIS na determinagdo de Cae Mg mantendo

ant

Vol e o volume da solugdo de TRIS + 4c. citrico.
ume de amostra de leite = 09 mL

Volum
e de TRIS + 4cido citrico = 5,0mL

Conc
e 5 -
ntragfo de 4cido citrico = 0,05 mol.L'1

Cone’c"tracg
0 de TRIS/ mol. L” Concentragio deCa/ Concentragio de Mg/
05 (mgL”) mg.L")
1,0 547,0 +23 31,6i0,22
Ls 559,759 576+ 137
§472 5,7 7164035
aggeg da CPela andlise das Figuras 20223 € Ja Tabela 14, observou-se AU dentro das
e oncentragfio de TRIS estudadas a concentragdo sugerida € de 1,5 mol.L" €
para 5¢ fazer Jeterminagd0 deCae

L, sendo que para ess
. de 0,6% para 0 Cae
“pranc0”

apg eComen, da.
\ Sresentaram "
0,
)
Dara
Mm dg ou-se também que Par esse
] a )
0,1 mg.L" parao calcio ede 0,062 0,08 mg.
itrico nd determinagéo de Ca

¢io do 4cido citrico
50 de TRIS em

¢ Com [¢) Ob' 4 .
jetivo de analisar @ atua

f()r
am
pre
Mg, 1 -1 paradas solug¢bes mantendo-s€
jo de acido citri

S -
e ser igual a 5,0 m

me
grau de confianga de 95%

1550
s vVa 1

riando a concentrag
s solugdes de
0,5 mL
concentraqﬁo e 4cido citrico na

0
volume utilizado da

Q()nc
entra ~
§0es foi de 5,0 mL, ao qual foia

A dicionado
s Fi :
Figuras 26 e 27 mostram o efeito da

s
te
i
Ragy
© de calcio e magnésio
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800 -

500 | ! AQ——”,’///

-
[~1
o
g

Conncentragdo de Ca (mg/L)

100 |

0,1 T
0.2 C,

,3
4c. cltrico(moIIL)

Concentragao de

Fig
ur . r 4
2 26. Efeito da concentragio de dc. citrico

utilizando TRIS 1,5 mol.L'1

Concentragao de TRIS = 1,9 mol.L”

Volume da solugdo de TRI
eite

§ + ac. citrico = 5,0 mL

Volume da amostra de leite = 0,5 mL
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80 -

70 4

o
o

o
o
£

Cconc
entracdo de Mg (mg/L}

20

03
jco (mollL)

0,2 )
Concentracéo de ac. cltrl

citrico na determinacﬁo de Magnésio

Fi
. Efeito da concentragio d¢ ac.

utilizando TRIS 1,5 mol.L”

Volume da solu

\%
olume da amostra de leite
s 26¢e27 veri

=0,3 mL
nto da concentragao

o . Pe Yy
deido g, la analise das Figura
rlCO
em -
solugdes, onde S€ mant

To
na concentragao de Cae

é.cid

ntra ~
QOes
rec
O citrig 0 omendadas no present® trabalho, 10 valor
05 mol.L"
Pela .
comparagdo dos resultados obtidos na determma‘}
— zadas 1o

Variacao
trico nd mis

na
e
b ntracdo molar de 4cido cf
0 3
, verificou-se uma interferén

acy
0de o
e Citr
ato . .
s, 0s quais podem interagir cOm as m
5 desvios padro relativo v

Dresente
cia negativd
i complexando 0S

03 ;
0 Nvegt;
igados. Os resultad
ados mostraram que
. o aplicas?

N o
(1)
Para o calcio e d 0
ede0,5a 0,9% pard
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iSS ~
ertacao de ]“estl d
ado

s analisadas, tanto para a

Tesult
um er;
grau de confianga de 95% para todas as amostra

dete .

Minaes

nacdo do Ca como do M
o Mg.

Par.
a com :
provar a eficiéncia da mistura d

e aminas na analise de amostras de

m forno de microon
etro de absor¢do atomica
oncentragdo deCae

el também O

leit
Ce
m g
Sa0 e a d'
igestd ;
gestdo das amostras de leite € das, foram

realizadas aso

Piragdes diretas de amostras de leite nO espectrom
na determinagdo 14 ¢
1o desvio-padrﬁo) ocorT
de nebulizagao.

Al S d d

My ¢

Valor
es médi
io
s da concentragio mglL
Para essd

amara

fntyp;
Pime
. nto d
0 ca b
pilar que conduz as amostras & ©
25,0 mL,

. baldo volu
Stura, T, das essario diluir 1
s amostras foram feitas €M riplicatas, © a média

q 0 Ca. Todas as amostras

Nyegs:
¢ao
colocou-se 0,5 ) i
.5 mL de leite em um métrico de

plet
ando
=0 Com a .
dgua desionizada. A seguir foi ne€c
dos valores da

C()HCe
ftrago
or obtida AN s
a (mg.L") foi de 47,3 para © M

m
Submes:
metid
as a
um tratamento estatistico € 0S

foram de 0,7% para o Cae 0,5% pard o Mg.

3y
*Validgen
A¢ao da Metodologia

S obtidos para @
1lises, foram

a 0S resultado
Para todas s

as de leite.

0s analiticos propos

A Tabela 15 mostr

ntra P
i o de C
iz a '

a e Mg em diversas marc

0
. S 0S mesmog |
otes utilizando 08 métod

tos N0

s com cavidad®

0
Con
vene;
. Cl
&1t onal, ge
*de divers Utilizando o forno de microonda
as .
y leig var: marcas encontradas n0 comércio de Uberle‘mdla, 0
1 riar . .
Sy am de 842.7 + 6,8 ¢ 8853 £ 707 magnésio VA"
j0 de MEA

~

37 P
0 " 1ora )
n o] 1 mostragem direta de suspensio, utillzando 5,
0g T
as peil: e 0,5 mL
d uti] ’
gestdo com emprego do fo
de 80;

0 encontradOS pard
on fOl utilizado.

) + 4c, of
ac. citrico (0,20 molL™)
sV 5 "
6.0
sV a 86
2,1 £6,2 para o calcio € 4x43?

erlﬁ Cam
0s

Dar.
0 valores de concentragd

as
as a
most . :
ras analisadas quando © procedl
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Tabela 15. Comparagdo de procedimen

em amostras de leite

Amostras Convencional
de Leite (mg .LY
Ca Mg
Cali 7000 = 49 65149
Parmalat 6875+ 56 61,1% 1,9
Italac 6687 +6,5 709t138
Centenario  662,5 £6,0 60,4 £6,7
Frutalat 6562 +44 620%13
Leticia 693,7 4,1 66,1 £2,3

e unaie
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tos para determinagdo de calcio e magnésio

Amostragem dircta das

Microondas
(mg. LY suspensoes (mg . L)
Ca Mg Ca Mg
53570 87037 8621462 8LSt4S
877,3+7,0 82,0+3,5 734,5+6,0 80445
8640469 915+37  8414£62 85649
8667469 850+37 8483462 82145
842768 83,1536  T103£60 808+45
§327£7,0 855%37  8517£62 843%49

Os resultados obtidos nos t
1,0 mg de clcio e 0,05 mg e 0,10 mg d°
Métodos de digestdo por solubilizagio das amostras

tabelas 16 e 17. Exceto os valores de recuperagdo para 0 magné

C ; a
Onvencional (recuperagao d
Procedimentos utilizados no presente t

CaeMg.

e calcio em leite.

estes de recuperagdo com adi¢do de 0,5 mg e
magnésio, demonstraram a eficiéncia dos
de leite como ¢ representado pelas

sio, empregando o método

e 80%) todos os valores obtidos empregando os

rabalho, apresentaram recuperagdes adequadas de

Tabela 16. Estudos de recuperagdo pard determinagdo d

Amostra Convencional Microondas Amostragem  direta
das suspensoes
Encontr. Rceup- Encontr.  Recup. Encontr.  Recup.
Am. +050mgdeCa 0.5 95 % 0,5 98 % 0,5 98 %
Am.+100 mgdeCa 093 93 % 1,0 98 % 1,0 98 %
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18sertagiio de Mestrado
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gnésio em leite.

Tabe
1a 17. Estudos de recuperagio para determinagdo de ma
Microondas Amostragem  direta

AHK)
sStra "
Convencional
das suspensoes
Encontr.  Recup. Encontr.  Recup.

A Encontr. Recup.
m, +
N 0,05mg de Mg 0,04 80 % 0,05 96 % 0,05 97 %
m,
+0,10 mg de Mg 0,08 80 % 0,09 90 % 0,10 95 %

Neste trabalho foram executadas algumas comparagdes, utilizando trés
téeni ) ]

icas para determinagdo de Ca e Mg em amostras de leite: a digestdo pelo método
microondas e a amostragem direta por

Convepne; .
ncional; a digestdo com utilizagdo do forno de
s + 4cido citrico. Todas as

Sus enss .
Pensdes com utilizagio de uma misturd de amina
ca de detecgdo

A Tabela 18 ilustram 0S pardmetros de

determinaca :
b Mminagdes foram realizadas utilizando 2 técni por espectrometria de
ADSOresn ardm:

redo atdmica por chama (DUTRA et al., 2004).

com
Paragdo dos procedimentos analiticos propostos 10 presente trabalho.

os analiticos.

Tab .
¢la 18- Parametros de comparagdo utilizando 0s procediment
Amostragem  direta das

D

rard metro Convencional Microondas
Vo— suspensoes

VZ:Z:e de amostra (mL) 20 0,5 0,5

¢ de reagente (mL) 2,5 mL INO;  2,0mL INO; (63%) 5,0 mL de MEA
1.0 molL” [0 mL de H0: (30% (6,0 mol.L) + dc.citrico
mv™?) (0,20 mol. L)
8,0 min 2,0 min

po -
de preparo 18 horas
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6. CONCLUSAO

A diluica . . .
ilui¢do do leite com as misturas contendo aminas e 4cido citrico pode ser

implem
enta e
(MEA) da com a utilizagdo de reagentes comerciais
e
reagentes  com elevado  teor de

(Trishj .
idroximetilaminometano - 99,9%). A iagd i
0 ,9%). As avaliagdes dos respectivos resultados foram

Positi
vas, nj

, nfo apresentando contaminagdes € O tempo para O preparo d
m direta das suspensdes, € de 8,0

baratos como a monoetanolamina

pureza  COmMO a TRIS

as amostras foi

redu M
zido

» por volta de 2,0 minutos, para amostrage
e para o método convencional foram

Minyt
0S pa : ~
para a digestdo em forno de microondas,

neCe ro.
Ssarias |

8 horas para o preparo das mesmas amostras.
croondas fornece amostras
rminagdo dos analitos Ca e Mg. Um

s ¢ a possibilidade de

it t A digestio em forno de mi digeridas limpidas de
s ormando- .
do-se um processo eficiente para 2 dete

d()s
Pontos it
positivos em relagdo ao uso do forno de microonda:

gnio para promover a digestfio das

utiliy

al‘ S()m y o .

am ente 4cido nitrico e perdxido de hidrog
Ostras de leite.

Os beneficios da andlise direta de Sus
or possibilidade
siduos insoliiveis ou volatilizag@o,

pensdo incluem: a diminuigdo do

tem
po d
e a0
preparo das amostras, men de contaminagdo, menor

Possibjjj
tlida
de de perda do analito devido 4 reten¢ao dere
iminuicdo dos custos

siduos e d

Quant;
idade .

reduzida de reagentes, menor produgdo de re
por espectrometria de absor¢do

anal’ .
lthO .
s. Adici . «
dicionalmente, a anlise direta de suspensoes

atém‘
Ica ¢o :
m chama pode ser implementada sem grandes dificuldades para amostras com

a vez que ndo foi observado o

Partjc
ulas dim; .
diminutas (por exemplo: amostras de Jeite) um
de nebulizagdo. No entanto,

entu .
plment
0 do capilar que conduz a amostra 4 caAmara
65 cada amostragen direta da suspensdo.

Mmend
a-s : ~ r M
e a aspiragdo de dgua pelo capilar ap
ar a curva analitica

A analies o

emprzzzddlreta de suspensdes apresenta ainda a vantagem de se utiliz
0 solugdes padrdo aquosas do analito.

S desenvolvidos pod

antagen

o€ diminuicdo da

uipamentos disponiveis no

em ser facilmente implementados em

velocidade analitica,

probabilidade de

andlig Os procedimento
e de rr
rotina, pois os mesmos apresentam v

Sim .

Plicig
a - . <
de, precisdo, custo, facilidade de operagd

s como

amin ~
a .
¢80. A escolha do método deve considerar 0s ¢4

abg
io o )
e a experiéncia do analista.
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