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1. INTRODUCAO

A xantana é produzida industrialmente por fermentacdo aerdbia de acgucar
por Xanthomonas campestris pv campestris. Entretanto, outras Xanthomonas
também sdo capazes de produzir xantana, com eficiéncia e qualidade variavel
(SUTHERLAND, 1993). X. arboricola pv pruni, estudada ha varios anos no
Laboratério de Biopolimeros (CDTec - UFPel), é capaz de produzir xantana,
denominada xantana pruni, com rendimento e viscosidade equivalente ou superior
as comerciais. Os estudos realizados nesse laboratério resultaram na patente
WO/2006047845 (VENDRUSCOLO; VENDRUSCOLO e MOREIRA, 2006). A
xantana comercial € constituida por uma cadeia principal celuldsica (D-glucose
em ligacdes B-1,4) e cadeias laterais residuos alternados de D-manose e acido D-
glicurdnico, na proporcdo 2:1. Possui ainda substituintes acidos, acetil e piravico
aos quais, principalmente, se ligam cations como sodio, potassio e célcio
(JANSSON et al. 1975). E utilizada em diversos setores industriais, como em
farmacos, tintas e, principalmente, a industria petrolifera e de alimentos
(KATZBAUER, 1998). A xantana pruni ainda ndo é produzida comercialmente,
mas sua seguranga ja foi determinada (RODRIGUES, 2010). Faz parte do
controle de qualidade de xantanas a determinacdo de Pb e outros metais
pesados, para 0S quais aceita-se, respectivamente, percentuais menores que
0.0002% ou 2 pg.g™* e 0.002% ou 20 pg.g™* [BURDOCK, 1997; FCC, 2003).

Atualmente, a espectrometria de absorcdo atdmica com forno de grafite
aliada ao espectrometro de alta resolucdo com fonte continua (HR-CS GF AAS)
preenche os requisitos de elevada sensibilidade e possibilidade da andlise direta
das amostras (VIRGILIO, 2012; WELZ, 2005), sendo rapida e confiavel. Além
disso, esta técnica também permite a minimizacao e resolucdo de interferéncias
espectrais muito comuns na analise direta de soélidos via AAS (WELZ, 2005). O
objetivo deste trabalho visa o desenvolvimento de método analitico para a
determinacdo de metais tracos em amostras de xantanas comerciais e nas
produzidas no Laboratério de Biopolimeros do CDTec/UFPel por HR-CS GF AAS,
usando a amostragem direta de solidos. Para investigar a provavel origem desta
contaminacdo, foi feita a analise de alguns insumos usados no processo de
fermentacao das xantanas.

2. METODOLOGIA
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2.1 AMOSTRAS ANALIZADOS

Utilizaram-se duas xantanas comerciais, que foram denominados como
Xantana comercial A, adquirida da Farmaquimica, e Xantana comercial B, cedida
pela Petrobras, e trés xantanas pruni. As xantanas pruni, produzidas no
Laboratério de Biopolimeros (VENDRUSCOLO; VENDRUSCOLO e MOREIRA,
2006), denominou-se Xantana fermentacao A, proveniente de processo utilizando
a cepa 101 de X. arboricola pv pruni, e as Xantanas fermentacdo B e C, relativas
a dois diferentes lotes provenientes da cepa 106, utilizando-se marcas diferentes
de acucar cristal comercial.

2.2 METODOLOGIA

Utilizou-se espectrometro de absorcdo atbmica de alta resolucdo com fonte
continua em forno de grafite, modelo ContrAA 700 (Analytik Jena). Avaliou-se o
sinal utilizando-se 3 pixels (CP£1) na linha analitica de 283,306 nm. Utilizou-se
tubos de grafite piroliticos com aquecimento transversal para amostragem sélida.
Pesou-se em torno de 0,80 mg das amostras diretamente na plataforma de grafite
com micro balanca (Sartorius), precisdo de 0,001 mg. As plataformas contendo as
amostras foram inseridas no atomizador usando acessoério para amostragem
sélida. Utilizou-se argbnio, com grau de pureza de 99,996% (White Martins), na
vazdo de 2,0 L min™, durante todas as etapas, excetuando a de atomizac&do, onde
o fluxo de gés foi interrompido. As condi¢cdes de medida para a determinacdo de
Pb por HR-CS GF AAS por amostragem direta de solidos foram avaliadas usando
amostra da xantana pruni Fermentacdo A. Para eliminar a interferéncia
parcialmente sobreposta ao sinal analitico do Pb no CP+1, foram investigados 0s
modificadores quimicos em solucdo Pd 0,1% (m/v) + Mg 0,06% (m/v), na
presenca de H,O, e HNO3;, e NH4H,PO,4 1% (m/v) em Triton X-100 0,05% (v/v).
Realizou-se a quantificacdo de Pb nas amostras e insumos com curva analitica
usando branco e sete solu¢cdes aquosas. A exatiddo do método foi avaliada
usando-se material de referéncia certificado, polietileno de baixa densidade ERM
EC680K.

3. RESULTADOS E DISCUSSAO

Os resultados obtidos com o modificador Pd/Mg mostraram a presenca de
uma interferéncia parcialmente sobreposta com o sinal analitico do Pb. O
modificador que permitiu uma eliminacdo adequada da absorcdo do fundo no CP
+1 foi NH4H,PO, (0,2 mg) na temperatura de atomizacdo de 1800°C, que
estabiliza o sinal analitico de Pb tanto das amostras como do padrées aquosos.

Fez-se entdo o estudo da temperatura de pir6lise 6tima, encontrando-se
900°C como temperatura que proporciona o0 maior sinal analitico com menor
interferéncia, sendo esta a condicéo utilizada para as demais determinagcdes. Os
resultados demonstraram que massas até 0,85 mg ndo possuem interferéncia. As
demais amostras investigadas nao demonstraram interferéncias no CP #1.
Linearidade adequada (r?> > 0,99) foi obtida para solu¢cdes numa faixa de
concentracdo entre 4,0 e 100 pg L™ (0,04-1,0 ng de Pb). Os parametros de mérito
avaliados, massa caracteristica (my), limites de deteccdo (LD) e de quantificacdo
(LQ), séo demonstrados na Tabela 1.
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Tabela 1. Pardmetros de mérito para determinacdo de Pb em xantana usando
HR—CS GF AAS com calibragcdo com padrbes aquosos

Modificador Equacdo de R? LD*/ LQ/ mgf
regressao linear ug g* ug gl pg
NH4sH,PO,  Aix = 0,0079 + 0,9979 0,007 0,023 9
0,4471 mpy,

*LD para massa maxima de amostra inserida no tubo de grafite (1,9 mg).

Os resultados encontrados (13,2 + 0,9 pug g) foram concordantes com o
valor certificado para o material referéncia (13,6 = 0,9 ug g*) & um nivel de
confianca de 95% (teste T de student). A precisdo, avaliada pelo coeficiente de
variacdo (CV) da determinacdo de Pb na amostra fermentacdo B (n=10), foi 12%.
Para as demais amostras o CV variou de 7 a 24% (n=5).

Porém, na determinacdo de As, ndo foi encontrado resultados por HR—-CS
GF AAS. Os resultados analiticos da determinacdo de Pb e As nas amostras de
xantana e insumos utilizados na producdo das xantanas pruni sdo mostrados na
Tabela 2.

Tabela 2: Determinacdo de Pb e As em amostras de xantana comerciais,
xantanas pruni e insumos usando HR-CS GF AAS com amostragem direta de

sélidos.
Amostra Pb pg g+ sd As pg g+ sd
Xantana Fermentacao A 0,909 + 0,184 Nd
Xantana Fermentacéo B 0,068 + 0,008 Nd
Xantana Fermentacéao C 0,440 £ 0,050 Nd
Xantana Comercial A 0,153 + 0,010 Nd
Xantana Comercial B 0,021 + 0,005 Nd
Glicose <LQ
Dihidrogeno fosfato de aménio <LQ
Hidrogeno fosfato de potassio <LQ
Extrato de levedura <LQ
Alcool <LQ
Acucar comercial <LQ
Peptona 0,041 + 0,010

*sd = desvio padrao de 5 medidas replicatas **Nd= ndo encontrado.

Todas as amostras analisadas tiveram teores de Pb inferiores ao permitindo.
A investigagéo da provavel origem da contaminacdo das amostras de xantanas
pruni foi realizada avaliado-se os insumos utilizados no processo de fermentacéo.
Apenas a amostra de peptona mostrou contaminagcdo acima do Limite de
Quantificac&o (0,041 + 0,010 pg g™b).

4. CONCLUSOES

As interferéncias espectrais ndo puderam ser elucidadas para sua
eliminacdo usando corre¢édo de fundo por minimos quadrados (LSBC), mas foram
adequadamente eliminadas usando NH4H,PO, como modificador quimico. A HR-
CS GF AAS aliada a amostragem direta de sélidos mostrou ser uma alternativa



C-O2013 18A22/11
XIICONGRESSODEINICIAGAOC NOPREDIOCAMPUSPORTO
DAUM\ ERSIDADEFEDERALDE| PELOIAS RUAGOMESCARNEIRON®]

promissora quando se requer 0 uso de pequena quantidade de amostra com o
minimo de preparo, como no desenvolvimento de novos produtos. Os teores de
Pb nas amostras avaliadas ficaram abaixo do estabelecido pela legislacao vigente
para xantana como aditivo alimentar. Porém, o As ndo foi encontrado nas
amostras de xantanas.
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