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1. INTRODUCAO

A goma xantana € um heteropolissacarideo que apresenta uma gama de
aplicacdes devido a sua reologia e estabilidade em uma ampla faixa de pH e
temperatura. Dentre essas aplicacbes, destaca-se a sua utilizacdo como
espessante, emulsificante e estabilizante em diversos setores industriais, sendo
empregada em farmacos, cosméticos, tintas e, principalmente, em industrias
alimenticias e petroliferas (Garcia-Ochoa et al., 2000; Luvielmo & Scamparini,
2009).

A inclusdo de elementos potencialmente toxicos pode surgir durante a etapa
de processamento com a utilizacdo de reagentes de baixo grau de pureza, bem
como a partir das fontes alternativas de carboidratos, as quais sao utilizadas a fim
de diminuir o custo de producgédo. Assim, faz parte do controle de qualidade da
goma xantana a determinacdo de Pb e outros metais toxicos, para 0s quais 0
limite toleravel é de 5 ug g* e 20 pg g*?, respectivamente (Committee on Food
Chemicals codex, 2003). Dentre os elementos toxicos para o ser humano e ao
ecossistema, Cd e Pb destacam-se dos demais, jA que sao capazes de substituir
elementos essenciais em macromoléculas e enzimas, assegurando uma alta
toxicidade mesmo em baixas concentraces. Além disso, esses elementos
também podem causar disturbios renais, insuficiéncia pulmonar, lesdes 0sseas,
hipertenséo e ser cancerigeno (Mera et al., 2014; Choong & Liu, 2014).

Recentemente, 0 uso de sistemas de refluxo para decomposi¢do acida vem
se credenciando como uma alternativa simples e segura para determinagdo de
elementos metalicos nos mais variados tipos de matrizes. Estes sistemas
possibilitam a condensacdo dos vapores gerados no interior do frasco de
decomposicdo, minimizando assim, possiveis perdas de analito e/ou &cido por
volatilizacéo (Ferreira et al., 2013; Oreste et al., 2013).

Das técnicas instrumentais de analise utilizadas para a quantificagdo de
metais que se encontram em nivel traco, a espectrometria de absor¢cdo atdbmica
com forno de grafite (GF AAS) destaca-se pela alta sensibilidade e seletividade,
sendo uma técnica adequada para a determinacédo de Cd e Pb em diferentes
amostras (Welz & Sperling, 1999).

Considerando que ha poucos estudos na literatura envolvendo a
determinacdo de elementos metalicos em amostras de goma xantana, bem como
a importéancia do controle de metais potencialmente toxicos nestas amostras, 0
presente trabalho tem por objetivo avaliar o desenvolvimento de um método para
a determinacao de elementos tracos volateis como Cd e Pb por GF AAS
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2. METODOLOGIA

Para o trabalho foram adquiridas trés amostras de goma xantana comerciais
e para o preparo de amostra foram pesados aproximadamente 100 mg das
amostras diretamente nos tubos de digestdo e, posteriormente foi adicionado
5 mL de HNOs. Em seguida o sistema de refluxo foi acoplado aos tubos de
digestdo, e entdo os tubos foram levados ao aquecimento no bloco digestor por 3
h a 220 °C. Apos o resfriamento das amostras a temperatura ambiente, a solucéo
resultante foi transferida de forma quantitativa para frascos volumétricos de
polipropileno e avolumadas a 10 mL com agua desionizada.

Para determinacédo dos analitos foi utilizado um espectrometro de absorcao
atobmica em forno de grafite (GF AAS) modelo PinAAcle 900Z (Perkin Elmer,
Shelton, CT, EUA) equipado com amostrador automatico modelo AS900.
Previamente, foi feito um estudo de otimizacdo das temperaturas de pirdlise a
atomizacdo, tanto meio aquoso, como na presenca da amostra. A melhor
temperatura para essas etapas foi escolhida observando a similaridade entre os
dois meios (pirdlise 800 e 900 °C; atomizacdo 1250 e 1400 °C para Cd e Pb,
respectivamente) e como modificador quimico foi utilizado 50 ug de NHaH2POa.

3. RESULTADOS E DISCUSSAO

Conforme mencionado anteriormente, com o objetivo de avaliar as melhores
condi¢cBes do programa de aquecimento adotado para a quantificacdo de Cd e Pb
em amostras de goma xantana por GF AAS, foi realizada a construcédo e analise
das curvas de pirélise e atomizacdo em funcdo do sinal analitico obtido para cada
elemento.

A Figura 1 apresenta as curvas de pirélise e atomizacéo obtidas para Cd e
Pb. Os estudos foram realizados em uma faixa de temperatura de pirélise de 500
a 1000 °C e de temperatura de atomizacdo de 1000 a 1900 °C na presenca de
NH4H2PO4 como modificador quimico para Cd. J4 os estudos para determinacao
de Pb em amostras de goma xantana, foram realizados em uma faixa de
temperatura de pirdlise de 300 a 1100 °C e de 1100 a 2100 °C para a temperatura
de atomizacdao utilizando o mesmo modificador quimico.
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Figura 1: Curva de pirélise (aberto) e atomizacdo (soélido) para Cd (A) e
Pb (B) em meio aquoso (-o-) (-¥-) e na presenca da amostra (-o-) (-A-) com a
adicdo de 50 pg NH4H2PO4 como modificador quimico.

Através da analise das curvas de pirélise para Cd (Figura 1A) foi possivel
verificar que, na presenca do modificador quimico ndo houve perdas de analito



em temperaturas de até 800 °C. Sendo assim, a fim de garantir uma maior
eliminacdo da matriz da amostra durante esta etapa, a temperatura de pirolise foi
fixada em 800 °C. Com relacdo a temperatura de atomizacao, percebe-se que ha
uma concordancia entre 0s sinais analiticos em meio aquoso e, em meio da
solucdo da amostra para as temperaturas de 1200 a 1300 °C. Com a analise das
curvas de pirGlise e atomizacdo, pode-se verificar que o modificador NH4H2PO4
mostrou-se também adequado para a determinacdo de Pb em amostras de goma
xantana, pois houve uma similaridade entre a intensidade do sinal analitico tanto
em meio aguoso, como ha presenca da amostra, em ambas as etapas de
aguecimento. Sendo assim, temperaturas de 900 e 1400 °C foram fixadas para as
etapas de pirdlise e atomizacéo, respectivamente.

Para avaliar a exatiddo do método empregado, testes de adicdo e
recuperacdo dos analitos foram realizados e, os resultados obtidos foram
satisfatérios. De acordo com Tabela 1, pode-se verificar uma faixa de
recuperacado que varia de 83 a 100 % para ambos analitos.

Tabela 1: Concentragdes medidas de Pb e Cd (ug g) na amostra de Xantana
Comercial A, ap6s a adicao de diferentes concentracoes.

Amostra Concentracéo (ng g)* Recuperacao (%)
Cd
Sem adicao 8,06 £ 0,59 (7,3) -
5,0 506,5 + 47,3 (9,3) 99,7
7,5 690,1 + 33,8 (4,9) 91,0
10,0 1007,3 + 23,3 (2,3) 99,9
Pb
Sem adicdo <LD -
5,0 830,6 £ 32,3 (3,9) 83,1
7,5 4407,8 + 137,5 (3,1) 88,2
10,0 8791,1 + 383,5 (4,4) 87,9

* Valores expressos como média + desvio padrdo (n=3).

Conforme apresentado na Tabela 1, a amostra comercial A apresentou uma
concentracdo superior ao limite de quantificacdo para Cd. No entanto, a
concentracdo de Cd encontrada nesta amostra esta dentro dos padrdes exigidos,
ou seja, abaixo do limite toleravel para xantana como aditivo alimentar que é de
20 ug g. Para as outras amostras estudas a concentracdo de Cd e Pb ficaram
inferiores ao limite de deteccéo, atestando assim que essas amostras poderiam
ser utilizadas em medicamentos ou alimentos sem oferecer risco a populagéo.

Os parametros de mérito obtidos para as curvas de calibracdo para Cd e Pb
por GF AAS, a partir do método proposto apresentaram valores do coeficiente de
correlacdo linerar (R?) superiores a 0,99, atestando a boa linearidade do método.
Os limites de deteccédo (LD) foram 2,2 e 33,8 ng g* e os limites de quantificacdo
(LQ) foram 7,1 e 111,4 ng g* para Cd e Pb, respectivamente. Com relacédo a
precisdo do método proposto, foi possivel verificar uma boa reprodutibilidade dos
resultados, ja que em média os valores de desvio-padrao relativos (RSD) obtidos
para ambos analitos foram em torno de 5,0 %, garantindo assim, a confiabilidade
dos resultados.

4. CONCLUSOES
O uso do sistema de refluxo adaptado aos tubos digestores mostrou-se

eficiente na mineralizacdo destas amostras e posterior determinacdo de metais
toxicos volateis, evitando possiveis perdas dos analitos por volatilizagéo, ja que



trata-se de um sistema “semi-fechado”. Desta forma, o método proposto
apresenta-se como uma alternativa promissora aos métodos classicos de anélise.
Cabe salientar também que, os valores de limite de quantificacdo para os analitos
em estudo encontram-se de acordo aos limites méaximos estabelecidos pela
legislacdo para xantanas, possibilitando assim o emprego do método no
monitiramento desses analitos, o que ira contribuir de forma significativa no
controle de qualidade dessas amostras.
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