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Introducéao

Procedimentos de extracdo acida empregando
centrifugagcéo tem sido utilizados para avaliar a
extratibilidade de elementos trago’. Um procedimento
otimizado de extracdo solido-liquido empregando
centrifugagdo e uma mistura de &cidos diluidos foi
empregado para determinagdo de macro, micro e
elementos traco em alimentos por espectrometria de
emissé@o oOptica com plasma indutivamente acoplado
(ICP OES) simultdneo com visdo axial, camara de
nebulizagdo Sturman-Masters e nebulizador V-
Groove.

Resultados e Discussao

A otimizacdo do procedimento proposto constou da
aplicacdo de planejamento de mistura simplex
centréide com pontos axiais para trés componentes,
que define o meio extrator mais eficiente; e
planejamento fatorial fracionario de dois niveis com
quatro fatores e quadruplicata no ponto central, que
indica as variaveis independentes de processo mais
significativas no dominio experimental definido. Os
planejamentos foram desenvolvidos de forma,
sequencial, empregando-se uma amostra de café
(torrado e moido). A eficiéncia de extracdo, utilizada
como resposta analitica e expressa em percentual,
foi avaliada com base nos teores dos analitos obtidos
apos digestdo em forno de microondas com cavidade
usando HNO; 65% (m/m) e HO, 30% (v/iv). Para o
planejamento de mistura foram escolhidas solucfes
1,0 mol L*de HNOs, HCl e HC;COOH. Os resultados
indicaram um efeito sinérgico na mistura dos trés
componentes. Portanto, optou-se por uma mistura
ternaria na proporcdao de 1/3. As variaveis de
processo escolhidas foram tamanho de particula,
massa de amostra, tempo de centrifugacdo e
velocidade de rotacdo. A andlise dos resultados

revelou que, em geral, maior tempo, rotacdo e
tamanho de particula implicou em maiores
recuperagcbes dos analitos. As  condicdes

experimentais otimizadas para a extracdo &cida
foram 350 mg de amostra, tamanho de particula <
500 mm, velocidade de rotagcdo de 8000 rpm, tempo
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de 24 min. O procedimento foi aplicado para
amostras de café e feijdo fradinho. Também foram
utilizados materiais de referéncia certificados: tecido
de ostra (NIST 1566b) e proteina de peixe (DORM-3).
Observou-se que o comportamento das amostras foi
semelhante quanto a extracdo de Zn e K, obtendo-se
percentuais de recuperacdo maiores que 90%, exceto
para a amostra de café (Figura 1).
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Figura 1 Comparacdo da eficiéncia de extracdo para
diferentes amostras de alimentos.

Para o elemento Mn, foram obtidas extra¢cdes acima
de 80% para as amostras de café (90%), feijao
(106%) e ostra 81%). No entanto, os percentuais de
extragdo alcancaram apenas 20% para a amostra de
peixe. As recuperacdes de Cd e Mo foram de 85 e
64%, respectivamente, para as amostras de ostra e
feijdo. As concentr¢des de As, Cd, Mo, Pb e V
encontraram-se abaixo do LOQ do método para a a
maioria das amostras.

Conclusdes

Conclui-se que o procedimento simples e rapido de
extracdo empregando-se a mistura de acidos diluidos
e centrifugacéo foi eficiente para a extracdo de Zn e K
nas amostras avaliadas.
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