Sociedade Brasileira de Quimica ( SBQ)

Otimizacdo Multivariada de um Procedimento para Extracédo Via
Radiac&o Microondas de Fe, Zn, e Mn em Suplementos Alimentares

Silvio Soriano*? (M), Annibal D. Pereira Netto? (PQ), Ricardo J. Cassella? (PQ) cassella@vm.uff.br

1 Centro Federal de Educacédo Tecnoldgica de Quimica de Nilépolis — Unidade Rio de Janeiro. Rua Senador Furtado

121-125, Maracana, Rio de Janeiro/RJ.

2 Departamento de Quimica Analitica, Universidade Federal Fluminense, Outeiro de Sdo Jodo Batista s/n, Centro,

Niter6i/RJ.

Palavras Chave: otimizagdo multivariada, FAAS, suplementos alimentares

Introducéao

Nos dias atuais, a introducdo, na dieta do
brasileiro, de suplementos alimentares (erradamente
chamados de complexos multivitaminicos) tem se
dado com freqiiéncia relativamente alta. Neste
contexto, produtos desta natureza com diferentes
formulagbes podem ser faciimente encontrados e
adquiridos no mercado. Assim, um rigoroso controle
de qualidade de tais produtos se faz necessario,
levando ao desenvolvimento de metodologias
analiticas para a determinagdo das concentracdes de
varios componentes em amostras comerciais. A
grande maioria dos procedimentos prevé a digestdo
total da amostra seguida da determinagdo dos
elementos na solucédo obtida. Como é bem sabido, as
metodologias empregadas na digestdo total de
amostras desta natureza sdo agressivas, lentas e
custosas, envolvendo a manipulagdo de &cidos
concentrados e de alta pureza. Diante deste quadro,
0 objetivo deste trabalho foi desenvolver uma
metodologia simples e rapida para a determinacéo de
Fe, Mn e Zn, por F AAS, ap6s uma simples extracao
dos analitos presentes na amostra empregando
solugbes de 4&cidos diluidos e aquecimento por
radiacdo microondas. A fim de otimizar os
parametros operacionais do procedimento foi
empregado um planejamento multivariado baseado na
matriz de Doehlert.

Resultados e Discussao

Como ja mencionado anteriormente, o estudo
constou da avaliacdo da influéncia de diferentes
parametros como concentracdo do acido usado (0 a1
mol/L), poténcia aplicada pelo forno de microondas
(200 a 1000 W) e tempo de irradiacdo da amostra (5
a 25 min) no processo de extracdo de Fe, Mn e Zn.
Além, das variaveis mencionadas foi estudada,
também, a influéncia da natureza do acido utilizado
(HCI  ou HNOs;), sendo construidos dois
planejamentos idénticos, um para cada &acido. A
variavel dependente medida foi a recuperacdo obtida
em relacdo a metodologia padrao (digestédo total da
amostra com HNO; concentrado).
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Os experimentos foram realizados empregando-se
um forno de microondas com cavidade modelo DG
Plus 100 (Provecto Analitica/SP). As medidas dos
analitos nas solugbes obtidas foram realizadas
empregando-se um espectrometro de absorgéo
atbmica com chama (FAAS) Perkin Elmer, modelo
Analyst 100. A quantificacdo foi sempre realizada
utilizando-se o método da curva analitica. No
procedimento, cerca de 150 mg da amostra foram
pesadas diretamente no frasco do microondas, sendo
adicionados am seguida 10 mL da solugdo extratora
acida. O frasco foi entdo fechado e levado ao forno de
microondas, sendo irradiado pelo tempo determinado
pelo planejamento.

Os resultados obtidos indicaram que é possivel fazer
a determinacdo total dos elementos em estudo
irradiando-se a suspensao por 15 min empregando-se
HNO; ou HCI na concentracdo de 0,70 mol/L. Este
resultado indica que o processo de extragcédo
possivelmente esta ligado a presenca do ion H;O".

As correlagGes obtidas (experimental vs. previsto)
para os modelos construidos foram sempre maiores
do que 0,945, sendo que em todos 0s casos a
variavel que mostrou-se mais relevante para a
obtencdo de recuperagbes quantitativas foi a
concentragdo do é&cido usado. Nao foi observada
diferenca estatistica (teste de correlagdo) entre o
método desenvolvido e a metodologia padrdo na
analise de cinco amostras reais com diferentes
composicoes.

Conclusdes

O planejamento multivariado baseado na matriz de
Doehlert mostrou-se adequado para a otimizagdo do
procedimento de extracdo dos metais (Fe, Mn e Zn)
presentes em suplementos alimentares usando
radiacdo microondas e acidos diluidos, podendo ser
aplicado na andlise de amostras reais em
substituicdo a metodologia baseada na digestao total
da amostra.
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