Sociedade Brasileira de Quimica (SBQ)

Goiania - 2016

Ultrasonic extraction applied in analysis of arsenic from grains
cultivated in the region of Paracatu — MG

Roberto Vieira Ribeiro! (PG)* Julia Condé Vieira' (PG), Fabiana A. Lobo' (PQ), Roberta Eliane S.

Froes-Silva' (PQ)
1 Universidade Federal de Ouro Preto

*: robertovrib@gmail.com

1: Instituto de Ciéncias Exatas e Biologicas Universidade Federal de Ouro Preto Campus Universitario Morro do
Cruzeiro, Laboratérios 5 e 6, CEP 35400-000 Ouro Preto - MG,

Palavras Chave: Ultrasonic extraction, arsenic..

Abstract

Ultrasonic assisted extraction was tested as a
method to extract As from grains and compared with
microwave digestion.

Introducao

O arsénio (As) é reconhecido como um dos
elementos de ocorréncia natural mais toxico para
humanos e para o meio ambiente’.

Uma das principais fontes de contaminagédo por
arsénio para o ser humano €& através da
alimentagdo'. Para avaliar a contaminagdo de
gréos, tais como milho e feijdo, é preciso uma
extragdo eficiente do contaminante da matriz.
Métodos convencionais de digestdo, como a
assistida por micro-ondas, podem ocasionar perdas
de arsénio por volatiidade em consequéncia das
altas temperaturas utilizadas?3. Sendo assim, a
extragcdo via ultrassom mostra-se uma boa
alternativa, j& que exibe bons resultados e altas
temperaturas ndo se fazem necessarias?.

Resultados e Discussao

As amostras de grdos de milho e feijao foram secas,
moidas e dopadas com padrdao de arsénio. Em
seguida as amostras pulverizadas e dopadas (spike)
com concentracdo final de 5 mg.kg"! foram
liofilizadas para retrar a umidade sem a
necessidade de elevagdo de temperatura. Os
experimentos foram realizados com base em. um
Planejamento Composto Central 24 (CCD) usando
as variaveis concentracdo de acidos nitrico e
cloridrico (10 a 30% v/v), temperatura (25 a 60°C)
do banho e tempo de sonicagéo (10 a 25 minutos)
em dois niveis. O teste de homogeneidade dos
spikes foi feito através de replicatas dentro do
planejamento. Realizou-se o0s experimentos em
banho ultrassénico com 240 W de poténcia e 60 Hz
de frequéncia. Os frascos foram selados com tampa
e filme de vedagdo laboratorial, apds adicdo das
solugdes, para evitar perdas.

A concentracdo de arsénio foi determinada por
gerador de hidretos acoplado a espectrometro de
absorgao atdbmica por chama (HG-FAAS)

Para digestdo assistida por micro-ondas utilizou-se
os métodos padronizados “Plant Material’ e “Feed
Grain” de um micro-ondas CEM modelo MARS 6.
As condicbes 6timas obtidas foram de [HNOgs] de
20%, [HCI] de 0, temperatura de 40°C e tempo de
17:30 minutos para o milho e [HNOs] de 30%, [HCI]
de 10, temperatura de 25°C e tempo de 10:00
minutos para o feijdo. A Tabela 1 contém os
resultados obtidos pela extracdo por banho
ultrassbnico e por digestdo em micro-ondas
convencional.

Tabela 1. Resultados das extragdes por ultrassom e
digestao por micro-ondas para graos.

Grao Ultrassom Plant Feed
Material Grain

Milho 80% 60% 43%

Feijao 80% 60% 40%

Os resultados obtidos através da extragdo por
banho ultrassénico se mostraram melhores do que
0s obtidos por micro-ondas, com um rendimento de
extragdo 20% superior empregando as condicdes
otimizadas. Estudos de validagdo da metodologia
com diferentes spikes e material certificado estao
sendo realizados.

Conclusoes

A extracdo de arsénio assistida por banho
ultrassbénico apresentou rendimentos de
recuperagao melhores frente a métodos de extragao
convencionais por micro-ondas para graos
alimenticios. Portanto, o método pode ser uma
alternativa viavel para extragdo de analitos volateis.
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