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Sumario: Com a finalidade de analisar a matriz de amosteabeabidas lacteas foram
avaliadas duas metodologias de preparo de amostm@, 0 intuito da posterior
determinacdo de metais no Espectrdmetro de Emi€gfiica com Plasma Acoplado
Indutivamente (ICP OES). Foram testados dois métaldodigestdo, o primeiro consistiu
na digestdo de amostras por forno mufla e o seguraddigestao por forno micro-ondas.
As amostras preparadas para avaliacdo do métodiigestdo continham bebida lactea,
reagentes (HN®e HO,) e solu¢des dos corantes E102, E110, E123, E1P27,E=129,
E132, E133 e E143.. A condicdo em que se obteveomieor de carbono residual,
consistiu em 8 mL de HNO(50 %, v/v), 2 mL HO, (30%, v/v) e 0,50 g de iogurte,
digeridos durante 32 minutos a 16C em forno micro-ondas. Apos estabelecer a
metodologia, foram digeridas amostras de bebideeda comercializadas na Regiao
Metropolitana do Recife, dos sabores morango, aaladruta, frutas vermelhas e uva, nas
guais determinou-se os teores de doze metaisgedaes Cd (0,49 a 0,52 mg/kg), Zn (0,64
a 11,76 mg/kg), Pb (0,12 mg/kg) e Cu (0,08 a 0,4/k0g).

Palavras—chaveccorantes; carbono residual; forno de micro-ondagyrtes; ICP OES

INTRODUCAO

Dentre os alimentos industrializados, as bebidetedd merecem especial atencéo por
serem produtos destinados principalmente a alimp@&atade criancas. Segundo o
Regulamento Técnico de Identidade e Qualidade d@idBelactea, bebida lactea é
definida como sendo “o produto resultante da mastlar leite e soro de leite adicionado ou
nao de produto(s) ou substancia(s) alimenticiag)yo polpa de fruta, gordura vegetal,
leite fermentado (iogurte), fermentos lacteos seherlos e outros produtos lacteos”
(MINISTERIO DA AGRICULTURA, 1999). Uma das possisdiontes de contaminacg&o
destes alimentos sdo 0s metais toxicos, provesiaiie corantes artificiais. Os metais
podem ser incorporados durante a sintese do caadifteial e estes ao alimento através
de reacOes de complexacao. A ingestao de altamiac@&o de metais contaminantes pode
ocasionar varias doengas ao consumidor, sendoeit®seinais acentuados no publico
infantil. Muitos metais tém a habilidade de se aglamno organismo humano e, portanto,
a identificacdo destes metais e posterior compéwvata fonte de contaminacdo — se
proveniente de corantes ou ndo — € de grande iamuiat para a sociedade (LINDINO et
al., 2008).

Os corantes artificiais sdo preferidos comerciaten@or serem mais estaveis, de baixo
custo e apresentarem maior poder de fixacao (NESIARMINIO; BRUNS, 2001). No
entanto, o Brasil dispde de poucos laboratériogderreiados destinados ao controle de
qgualidade destes aditivos (LINDINO et al., 2008% resolugbes n° 382 a 388, de 9 de
agosto de 1999 da ANVISA permitem que apenas coantes artificiais sejam utilizados
em alimentos e bebidas processadas: Amaranto, teynae Eritrosina, Vermelho 40,
Ponceau 4R, Amarelo Crepusculo, Amarelo TartraziAayl de Indigotina, Azul
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Brilhante, Azorrubina, Verde Répido e Azul PatevitéLINDINO et al., 2008, PRADO;
GODOY, 2007).

Para que os metais presentes em amostras de bEuidas estejam disponiveis para a
analise, faz-se necessario a abertura adequades @esbstras, a partir da digestdo de sua
matriz organica. Pode-se utilizar o teor de carbapds digestdo determinado por
espectrometria de emissao 6ptica com plasma awphaditivamente (ICP OES) como
um parametro comparativo para avaliar a eficiédeidigestdo da amostra.

MATERIAIS E METODOS

Instrumentacao

Para realizar a decomposicdo das amostras de aofguam utilizados dois fornos de
micro-ondas: o sistema Start D (Milestone, Sorisdtiia) e o sistema MARSXpress
(CEM, Matthews, NC, USA). Foi também utilizado dorno mufla modelo 3000 3P
(EDG Equipamentos, Sao Carlos, SP) e chapa de iatpr@o (Barnstead/Thermolyne,
Dubuque, lowa). Para determinacdo de metais e marbpos digestado, foi utilizado um
ICP OES da marca Perkin ElImer modelo Optima7000 DV.
Reagentes quimicos

Para digestdo da matéria organica de iogurtes igldselacteas fermentadas foram

utilizados os seguintes reagentesOHP.A (Dindmica quimica contemporanea LTDA);
H,SO, P.A (Quimex) e HN@ P.A (Quimica Moderna) e solucbes de referéncia nas
concentracdes de 0,05; 0,1; 0,5; 1,0 e 5,0 thgpteparadas a partir de diluicdo apropriada
de uma solucéio padrdo multielementar de 1000 thgverck).
Amostras

Foi adquirida uma amostra comercial de iogurte isgbaviola (branco, sem adicéo de
corantes) e, posteriormente, vinte e sete amostragrciais de iogurtes e bebidas lacteas
fermentadas, ambos com adicdo de polpa de frutassabores: morango, salada de frutas,
frutas vermelhas e uva; pertencentes a oito difesemarcas comercialmente disponiveis
no mercado local em Recife.
Metodologia de digestdo em forno mufla

Para o preparo das amostras em forno mufla, fiidadia a sequéncia de digestdo umida
proposta por Kaya e colaboradores (KAYA; AKDENIZAMAN, 2008) que consistiu ha
adicdo de uma aliquota de HjGbnc./ HO, (1/1) a uma amostra de iogurte, seguida de
secagem em chapa aquecedora e, por fim digestafmmpar mufla. As amostras foram
preparadas em cadinhos de porcelana. Os paranugratigestdo utilizados para as
amostras FMT1 a FMT4 foram: 250 °C com velocidaglaguecimento de 10 °C/min; 300
°C com 10 °C/min; 30 °C com 20 °C/min.
Metodologia de digestdo em forno micro-ondas

Como ponto de partida para preparo destas amofiras) utilizadas as condicdes e as
guantidades de reagentes listadas por Kaya e catires (KAYA; AKDENIZ;
YAMAN, 2008) para digestao de iogurtes em fornomsHondas. Os seguintes parametros
foram usados na digestao para os Grupos 1 e tirl@ 120 °C e poténcia de 400 W. Nos
Grupos de 3 a 6 foram preparadas solucdes utiliztyabs os corantes, sendo empregado
0 seguinte programa de digestdo em forno de micdasa 20 min a 120 °C e aplicada a
poténcia de 400 W. Todas as amostras digeridasfdilaidas para 50 mL e armazenadas
em frascos devidro ambar, previamente lavados cora solucdo de HN$O10%. As
amostras dos grupos 7 e 8 foram digeridas sim@taante no forno micro-ondas da
CEM, utilizando-se os seguintes parametros de @ige20 min de 0 °C a 160 °C e 12 min
a 160 °C e 20 min de 0 °C a 160 °C e 24 min a@6tbelos a poténcia de 800 W.

ApoOs digestdoas amostras dos Grupos 7 e 8 foramsféradas para tubos do tipo
Falcori’ e tiveram seus volumes completados para 10 mLAwpra.
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Determinacédo do teor de carbono apés digestdo (CD)

As amostras comerciais foram digeridas de acordo @onelhor método. Os teores de
carbono apods digestdo (CD) foram determinados@BrOES, como citado por Gouveia e
colaboradores (GOUVEIA et al., 2001).

RESULTADOS
Metodologia de digestdo em forno mufla
Durante a digestdo das amostras contendo iogutede corantes, em forno mufla,
houve perda de material, além de haver maior coosdenreagentes e de tempo de
digestdo em comparacdo com o forno micro-ondasaqor considerou-se este método de
digestao inapropriado para determinacgao total daimmeas amostras.

Metodologia de digestdo em forno _micro-ondas e deteinacdo do teor de carbono
apos digestao (CD)

Foram preparadas novas amostras teste (utilizamdOs;Hliluido, maior tempo e
temperatura de digestdo e menor massa de iogudieie da solucdo de corante), dando
origem as amostras dos Grupos 7 e 8. Todas as ramaldstes dois Ultimos grupos
apresentaram-se completamente limpidas ap0s aabgés amostras apresentaram teores
CR que variaram de 2,97% a 6,90% (m/m) para os dderentes programas de
aguecimento e composicdo de reagentes (HBMING; + H,O,), conforme mostra a
Tabela 1

Tabela 1 Teores de carbono ap6és digestao (% m/m) das exaakis grupos 7 e 8.
Programa de aquecimento e reagentes

20 min de0°C a 160°C
12 min a 160°C

20 min de0°C a 160°C
24 min a 160°C

Amostra + HNOs50%  HNO350%+ H,O, HNO;50% HNO;50%+ HO,
corante 30% 30%
E102 6,90 £ 0,19 5,31+0,01 5,26 £ 0,20 4,91 +0,29
E110 5,69 £0,24 5,35+0,40 4,51 +£0,24 2,97 £0,13
E123 5,63+0,17 5,00 £0,38 4,71 +0,26 3,98 £ 0,30
E124 5,35+£0,18 5,73+0,39 5,58 £ 0,08 3,94 £0,32
E127 5,50+0,21 4,61 +0,21 4,62 £0,14 4,58 £ 0,21
E129 6,11 £ 0,30 4,59 +0,31 5,46 £ 0,24 4,44 + 0,21
E132 571+£0,13 4,77 +0,30 4,23+£0,11 4,14 £ 0,20
E133 5,29+0,18 4,96 +0,30 4,20 +0,16 491+041
E143 5,87 £ 0,29 6,23+0,31 4,15+0,18 6,49 £ 0,28

Considerando o fator econémico, os parametrosgistiio empregados no forno de
micro-ondas para as amostras comerciais foramg @& cada amostra de bebida lactea
com a mistura digestora (8 mL de HNGO0%) + 2 mL de KO, 30% (v/v)) durante 32 min
a 160 °C. Foram analisadas amostras de bebidasdade diferentes marcas e lotes, nos
sabores morango, salada de frutas, frutas vermethasra. Os teores de metais
determinados foram listados na Tabela 2.
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Tabela 2 Valores médios de concentracdo de metais enclmstraas amostras de iogurtes

logurte K (mg/Kg) Li (mg/Kg) Mg (mg/Kg) Na(mg/Kg) Sr(mg/Kg) Cu(mg/Kg) Zn (mg/Kg)
Morango 0,42 -4055 1,28-2,03 74-74893 468-1232 0,04-1,28 0,08-1,40 0,04-8,51
Sala((;:(lj?frutas 0,56-3794 1,28-1,60 95-111 1054 - 1134 0,04-1,48 0,29-1,15 1-11
Frutagn\?eE)r)melhas 3503-3464 1,57-1,64 88 -90 1019 -1042 0,57-0,87 0,32-0,36 1,04-1,20
Uv(gz(r?ll) 2464 1,56 58680 1348 0,48 0,04 3,24
DISCUSSAO

Para as amostras de bebida lactea analisadas, trsenvadas altas concentraces
dos macro-nutrientes M@§1,54 a 81293 mg/kg), K (915 a 4056 mg/kg) e Zn (0,64 a 11,76
mg/kg). Foi observada a presenca de Pb (0,12 mg/kg) apenas nas amostras de salada de
frutas e Cd (0,49-0,52 mg/kg) nas amostras de morango € uva.

CONCLUSOES

A digestdo das amostras de iogurtes foi realizadiaamdo 8 mL de HN@ (50 %,
viv), 2 mL KO, (30%, v/v) e 0,50 g de iogurte, digeridos dur&&eminutos a 160C em
forno micro-ondas. A determinacdo do teor de meatais amostras de bebidas lacteas
revelou que, os limites permitidos para concengagle Cd, Zn e Pb estabelecidos pela
legislacdo brasileira sdo respeitados. Também senatu a presenca de Al, B, Bi e Tl,
sendo as concentracdes de Al maiores para os saderesalada de frutas e frutas
vermelhas. No entanto, ndo foram encontradas refix€ relatando os limites permitidos
destes metais em alimentos.
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