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Introducéao

As leguminosas de grdo sd@o alimentos largamente
consumidos, principalmente pelas populacbes de
paises em desenvolvimento, e contribuem para a
promogdo e manutencdo da saude’. Portanto, a
determinacdo da composicdo de macro (Ca, K, Mg,
P, Si) e microelementos (Fe, Cr, Co, Cu, |, Mn, Mo,
Ni, Se, V, Zn) essenciais, e elementos
potencialmente téxicos (Hg, Pb, Cd, Al) é uma
informacéo valiosa.

Nesse trabalho foram avaliadas caracteristicas
analiticas da determinagéo de Al, Ba, Ca, Cu, Fe, K,
Mg, Mn, Ni, Pb, P e Zn em leguminosas por ICP OES
apos procedimento de digestdo®em bloco.

Resultados e Discussao

Pardmetros instrumentais no ICP OES simultdneo
com visdo axial VISTA PRO (Varian, Mulgrave,
Australia) foram avaliados por medida da razéo das
intensidades de Mg Il 280nm/ Mg | 285nm. Para
otimizar as condi¢des de operacao do instrumento foi
empregado método multivariado. Os  fatores
estudados foram: vazdo do gas de nebulizacéo e
poténcia da radio frequéncia (RF). A resposta do
planejamento foi expressa como 1,8 (Mgll/Mgl).
Condicbes robustas (Mgll/Mgl > 8) foram obtidas no
experimento 7 (Tabela 1), quando a vazao é de 0,70 L
min™ e a poténcia de 1,40 kW.

Tabela 1. Matriz de Doehlert.

Exp. Poténcia Vazéo Mgll/Mgl
daRF (kW) | (L min™

3(PC) 1,10 0,70 7,88/7,88/7,84
5 0,95 0,85 5,28

1 0,80 0,70 6,08

7 1,40 0,70 9,28

4 1,25 0,85 7,73

6 0,95 0,50 2,02

2 1,25 0,50 3,93

Segundo o grafico de Pareto, o efeito estimado, em
valores absolutos, para o fator vazdo (termo
quadratico) foi o mais significativo, seguido do fator
vazao (termo linear) e do fator poténcia (termo linear).
Entretanto, segundo analise de variancia (ANOVA), o
p-valor para a falta de ajuste (0,0017) foi menor que
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0,05, indicando que o modelo quadratico aplicado nao
descreve satisfatoriamente o sistema estudado.
Foram obtidos pontos de méximos relativos para
vazdo (0,76 L min™) e para poténcia (2,59 kW). O
valor da poténcia no ponto de maximo esta fora do
dominio experimental determinado e das possiveis
condicbes  experimentais. = Assim  para as
determinagbes foram selecionadas as seguintes
condigdes  instrumentais: vazdo do gas de
nebulizacdo 0,70 L min™ e poténcia da RF 1,30 kW,
gue sao valores proximos a condic¢ao robusta.

Para avaliacdo de efeitos de matriz foi aplicado o
método de adicdo de analito e a avaliagcdo do sinal
analitico frente a variacdes da acidez das solugfes. A
comparagdo entre os coeficientes angulares das
curvas analiticas usuais e os coeficientes das curvas
de adicdo de analito indicou n&o haver efeito
detectavel de matriz, uma vez que esses nao
diferiram significativamente (para um nivel de 95 % de
confianga). No intervalo de acidez estudado (0,20;
1,0; 1,8 e 2,5 mol L* de HNO,) nédo foram observadas
variagcdes significativas nos teores dos analitos.
Também ndo néo interferem Ca (30 mg L%, Mg (40
mg LY, (P 100 mg L") e K (400 mg LY.

Foram comparados os teores médios dos analitos em
diferentes amostras por trés diferentes procedimentos
de preparo de amostra. De acordo com a ANOVA,
ndo houve diferenca significativa, para um nivel de 95
% de confianga, entre os quatro procedimentos
considerando os teores médios em massa obtidos
para os microelementos Al, Ba, Cu, Fe, Mn, Ni, Pb e
macroelementos Ca, K, Mg e P.

A precisao do método empregando digestdo em bloco
foi avaliada em termos de repetibilidade, usando
amostra de feijéo fradinho. Os %RSD foram inferiores
a 5% (n = 7). Os Limites de Detecc¢do obtidos foram,
em ng L Ca (12), Cu (1,8), Fe (1,3), Mn (2,0), P
(10), K (14), Mg (3,6); Cr (9,5); e Co (2,5).

Conclusdes

O método proposto para determinacdo de macro e
microelementos em leguminosas foi validado epode
ser aplicado com boa precisdo e exatidao.
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