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1. INTRODUCAO

A goma xantana é um heteropolissacarideo sintetizado por bactérias
fitopatogénicas do género Xanthomonas. A goma xantana possui vasta
aplicabilidade na industria alimenticia, como espessante, emulsificante,
estabilizante, agente de suspensdo para molhos, produtos instantaneos,
sobremesas, produtos lacteos e sumo de frutas. Neste contexto é
extremamente importante garantir que a goma xantana esteja livre de
contaminagdes, principalmente metais téxicos como cadmio (Cd), devido a
diversas doengas que esse metal pode causar a populagdo. Geralmente a
quantidade de metais toxicos encontra-se em nivel trago, sendo assim é
necessario utilizar um cuidadoso preparo da amostra e uma técnica de
determinacdo sensivel, para garantir que se tenha um bom controle de
qualidade e se possivel que atenda a especificagdo do Committee on Food
Chemicals Codex que indica que a concentracdo de Cd nao deve ultrapassar
20 Ug g-1. 1,2,3

A etapa de preparo de amostra € uma das mais importantes na analise
quimica, pois esta etapa esta sujeita a erros e consome mais tempo que as
demais. A decomposicao acida € uma alternativa para esta etapa, podendo ser
realizada em sistema aberto ou fechado, sendo que o uso de sistemas abertos
que utilizem temperaturas elevadas mostram-se inadequadas, pois ha perda de
acido e analito por volatilizagdo. O equipamento recomendado pela literatura
para decomposicdo acida em frasco fechado € o forno micro-ondas, porém
nem todos os laboratérios dispdem deste tipo de equipamento, este fato deve-
se ao seu alto custo. Recentemente, o uso de sistemas de refluxo adaptados a
tubos digestores para a preparagdo de amostras vem se apresentando como
uma alternativa aos métodos convencionais. Estes sistemas baseiam-se no
uso de um tubo de vidro (dedo frio) adaptado aos tubos digestores, os quais
s&o preenchidos com agua, sendo esta continuamente circulada com o objetivo
de promover o resfriamento do sistema, o que consequentemente proporciona
o refluxo da solugdo. *°

Para que uma amostra seja analisada no espectrometro de absorgao
atbmica com forno de grafite (GF AAS) de forma eficiente, ou seja, na melhor
condicao de trabalho, se faz necessario uma otimizagcao das temperaturas de
cada etapa do programa de aquecimento, sendo elas a secagem, a pirdlise, a
atomizacao e a limpeza. Esta otimizagdo tem como objetivo principal eliminar
possiveis interferéncias provenientes da natureza da amostra, possibilitando
uma maior volatilidade da matriz durante a etapa de pirdlise. Sendo assim, para
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uma maior estabilidade térmica do analito, utilizam-se modificadores quimicos,
0s quais permitem uma temperatura de pirélise mais elevada para que haja
uma boa eliminagdo da matriz, diminuindo assim os possiveis interferentes. °
Dessa forma, o presente trabalho tem por objetivo avaliar a
aplicabilidade de um sistema de refluxo para a mineralizacdo de amostras de
goma xantana, bem como definir as melhores condi¢des de trabalho e o melhor
modificador quimico a se utilizar no GF AAS, para a determinacao de Cd.

2. METODOLOGIA

Para o preparo de amostra foram utilizadas trés amostras de goma
xantana comercial para posterior determinagao de Cd.

Para a decomposi¢cdo foram pesados aproximadamente, 100 mg de
amostra diretamente no tubo digestor e a estes foram adicionados 5 mL de
acido nitrico bidestilado, as solugdes foram levadas até um bloco digestor onde
os tubos foram acoplados ao sistema de refluxo. A temperatura do bloco foi
elevada até 220°C e o tempo de permanéncia foi de trés horas. Apds este
periodo, esperou-se que as solugdes esfriassem para avoluma-las a 10 mL
com agua deionizada.

Com o intuito de obter uma melhor resposta analitica para quantificagéo
do respectivo analito, foi feito um estudo para definir a melhores temperaturas
de trabalho, tanto em meio aquoso, como na presengca da amostra, para as
etapas de pirdlise e atomizagdo do GF AAS. Este estudo foi feito com adi¢cao
do analito em concentragdo conhecida, onde foi avaliado também o modificador
mais adequado para andlise. O estudo foi feito através da anadlise e
comparagao das curvas de pirélise obtidas.

3. RESULTADOS
A temperatura de pirdlise foi estudada para Cd tanto em meio aquoso,

quanto em meio na presenga da amostra (Figura 1), e também na presenca de
diferentes modificadores (Figuras 3, 4 e 5).
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Figura 1: Curva de pirdlise para 0,5 ug L™ de Cd em meio aquoso (-m-) € na
presenca da amostra (-e-) sem adicao de modificador quimico.

Figura 2: Curva de pirdlise para 0,5 ug L™ de Cd em meio aquoso (-m-) € na
presenca da amostra (-e-) com adi¢ao de 5 ug de Pd(NOs).
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Figura 4: Curva de pirdlise para 0,5 ug L™ de Cd em meio aquoso (-m-) € na
presenca da amostra (-e-) com adi¢ao de 50 ug de NHsH,PO,.

Figura 3: Curva de pirdlise para 0,5 ug L™ de Cd em meio aquoso (-m-) € na
presenca da amostra (-e-) com adi¢ao de 5 pg de Pd(NOs) + 3 ug de Mg(NOs).

Dentre os modificadores estudados, o NHsH,PO, foi o que apresentou
maior similaridade nos sinais de absorvancia para o analito nos dois meios em
estudo, garantindo uma estabilidade térmica do analito também em meio
aquoso, o que nao foi observado na presenca dos demais modificadores. Sob
estas condi¢cdes, também foi estudada a melhor temperatura de atomizacéao.
Através destes estudos pode-se verificar que as melhores condi¢cdes foram de
800 e 900 °C para a pirdlise e 1250 e 1400 °C para atomizac¢ao de Cd (Figura
5).

Absorvincia
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e

Figura 5: Curva de pirdlise (aberto) e atomizagéo (sélido) para 1,0 ug L' de Cd
em meio aquoso (-0-) (-¥-) e na presenga da amostra (-o-) (-a-) com a adigcéo
de 50 pg NH4H,PO4como modificador quimico.
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Os parametros de mérito obtidos para a curva de calibragcéo para Cd por
GF AAS, a partir do método proposto estdo apresentados na Tabela 1. Como
pode ser observado, o valor do coeficiente de correlagao linear (R?) foi superior
a 0,99, atestando a boa linearidade do método, referente a faixa linear
especifica para o analito.

Tabela 1: Parametros de mérito para determinacédo de Cd em goma xantana
por GF AAS.

Analito Faixa A LD LQ R?
Linear (Lug") (ng g") (ng g”)
(ug L")
Cd 2,5-10 0,0471 2,2 7.1 0,999

a: coeficiente de correlagdo angular da curva; LD: limite de detecgao; LQ: limite
de quantificacdo; R coeficiente de correlacdo linear

Para fins de validagcdo do método empregado, testes de adicdo e
recuperacao do analito foi realizado e, os resultados obtidos foram satisfatorios.
De acordo com Tabela 2, pode-se verificar uma faixa de recuperagao que varia
de 90 a 101 % para o analito, mostrando uma boa exatiddo do método, além de
os RSDs menores que 10%, o que evidencia uma boa precisao do método.

Tabela 2: Resultados analiticos das adicbes e recuperagdes para Cd na
amostra de Xantana Comercial A.

Amostra Concentracgio (ng g')* Recuperacao (%)
Cd
Sem adigao 8,1+0,6 (7,3) -
Adicdo 500 ng g 506,5 + 47,3 (9,3) 101
Adicao 750 ng g 690,2 + 33,9 (4,9) 92
Adicdo 1000 ng g™ 1007,3 + 23,4 (2,3) 101

* média £ desvio padrao (desvio padrao relativo)

Foi realizada a determinagao de Cd para outras duas amostras de goma
xantana comercial, a qual a sua concentracao ficou abaixo do LD.

4. CONCLUSOES

Através dos resultados obtidos, pode-se observar que a metodologia
proposta mostrou-se eficiente. O uso do sistema de refluxo adaptado ao bloco
de digestdo convencional foi eficaz para a completa mineralizacdo das
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amostras em meio de acido nitrico, evitando também perdas do analito por
volatilizagao, pois se trata de um sistema “semifechado”.

Cabe salientar que, o valor de limite de quantificagdo para Cd encontra-se
de acordo aos limites maximos estabelecidos pela legislacdo para xantanas,
possibilitando o emprego do método no monitoramento deste analito, o que ira
contribuir de forma significativa no controle de qualidade dessas amostras.
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