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Determinac¢ao de metais em amostras de
melado por absor¢ao atomica com chama

RESUMO

OBIJETIVO: Determinagdo de metais essenciais Mn, Fe, Zn e Cu em amostras de melado de
cana-de-aglcar por absorcdo atdmica com chama (FAAS). METODOS: Foram analisadas 13
amostras de melado produzidas e comercializadas nas regides Sul e Sudeste do Brasil. As
solugdes de melado foram preparadas pesando-se 6 g de amostra e avolumadas para 50
mL com d4gua purificada pelo sistema TKA- GenPure, fazendo-se diluicdes conforme
necessario. Foram avaliados os parametros de linearidade, limites de detecgdo (LD) e de
quantificacdo (LQ), precisdo, exatiddo e recuperagdo de acordo com a Re 899/2003 da
ANVISA. RESULTADOS: Os LQ obtidos foram de 0,006; 0,024; 0,01 e 0,08 mg 100 g'1 para
Mn, Zn, Fe e Cu, respectivamente, demostrando boa sensibilidade analitica. As curvas
analiticas para todos os metais estudados apresentaram boa linearidade na faixa de
concentragdo investigada, com valores de Fiegressio >> Feritico € cOm coeficiente linear > 0,97.
O método foi preciso (DPR < 15%), porém com exatiddo entre 55 e 85% e recuperagao
entre 49 a 82%. Os valores minimos e maximos dos metais determinados foram: 0,23 a
2,45 mg Mn 100 g™; 0,10 a 0,64 mg Zn 100 g; 1,11 a 16,55 mg Fe 100 g e o Cu nio foi
detectado. CONCLUSOES: Verificou-se que ha variagio na composicio mineral nos
produtos de cada regido, isso ocorre devido desde a composi¢do do solo até o preparo
final do produto. O método empregado ndo foi sensivel para a quantificacdo de cobre
devido a baixa concentragdo desse mineral na amostra.

PALAVRAS-CHAVE: Cana-de-aglcar. Melado. Metais. Absor¢do atdbmica com chama.
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INTRODUGCAO

A composicdo quimica da cana-de-aglcar é bastante varidvel, em funcdo das
condicbes climaticas, das propriedades fisico-quimicas e microbiolégicas do solo,
do tipo de cultivo, da variedade de cultura, do estadio de maturacao e da idade,
condicbes climaticas, tipo de colheita e outros fatores. Da sua composi¢ao, 99%
sdo devidos aos elementos hidrogénio, oxigénio e carbono, sendo o restante
outros elementos. A distribuicdo destes elementos no colmo, em média, é de
74,5% em agua, 25% de matéria organica e 0,5% em matéria mineral
(PARANHOS, 1987).

Os minerais essenciais promoverem desde a constituicdo de ossos, musculos,
sangue até as células nervosas do corpo humano. Os minerais possuem uma
grande importancia, no mesmo nivel das vitaminas, mas o organismo ndo o
produz, logo é necessdria ingestdo de fontes externas, como alimentos e
suplementos alimentares (LOHMANN, 2008).

O melado é fabricado a partir do caldo da cana de acgucar que é aquecido até
atingir uma temperatura de 70 °C, ganhando sua consisténcia caracteristica.
Porém a producdao de melado ndo é muito explorada pelos grandes produtores
de cana-de-aglcar que visam a exportacdo, mas € uma opcao para produtores de
pequena escala e ainda mais para os produtores de cachaca, agucar mascavo e de
rapadura (SEBRAE, 2015).

A técnica da espectrometria de absor¢do atomica por chama (FAAS)
determina quantitativamente mais de 70 elementos metalicos. Esses métodos
s3o capazes de detectar quantidades na ordem de mg L' e pg L, e em alguns
casos com concentragdes ainda menores, além de ser rapida (SKOOG, 2005).
Diante disso, neste trabalho o objetivo foi quantificar metais esséncias por via
direta e FAAS em amostras de melado das regiGes Sul e Sudeste do Brasil.

METODOS

As vidrarias foram limpas com banho em solugdo de HNO3 5% (v/v) (Sigma-
Aldrich) por 24 h e lavadas com agua purificada obtida através do sistema de
purificacdo TKA- GenPure (Thermo Scientific, Alemanha).

As solugOes padrées de Mn, Zn, Fe e Cu foram preparadas diariamente a
partir de diluicdes de solucdes padrdo de 100 e 1000 mg L™ (SpecSol). O LD e 0 LQ
foram estabelecidos a partir do desvio padrdo (DP) das absorbancias de 10
medidas do branco (agua purificada) e o coeficiente angular (b) da curva analitica
do analito. As curvas analiticas foram construidas contemplando o LQ, para o Mn
de0,2al1,6;Znde0,1a2,0;Fede1,0a50eCude0,1a1,6 mg L. A linearidade
foi avaliada pela andlise de regressao linear e teste de regressdao do ANOVA.

O preparo de amostra foi feito por via direta com 6,0 g de amostra em 50,0
mL de agua purificada, baseado no método desenvolvido por Andolfatto (2016).
Para a quantificagdo de cada metal foi feito inicialmente a ingestdo de um
branco, dos padrdes e em seguida as 13 amostras sequencialmente. A |ampada
de corregdo de fundo e a altura juntamente com a inclinagdo horizontal do
gueimador foram alinhadas automaticamente.

A precisdo, exatiddo e recuperacdo foram avaliadas para o ferro comparando
os resultados de uma amostra de melado selecionada (1g de melado em 50 mL
de agua) fortificadas a partir de dois niveis de concentracdo de ferro: 1 mgL™" e 3
mg L™, contemplando a faixa de linearidade do método. Esses pardmetros foram
avaliados com base na Re 899/2003 da ANVISA (BRASIL, 2003).
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RESULTADOS E DISCUSSOES

Os LD e LQ para os metais Mn, Zn, Fe e Cu foram: 0,002 e 0,005; 0,006 e
0,02; 0,014 e 0,05; 0,02 e 0,07, respectivamente. Sabendo-se o LQ, para cada
elemento, foram construidas as curvas analiticas de concentra¢des conhecidas na
faixa linear. Na Tabela 1 sdo apresentadas as equacOes das retas e a andlise de
regressao da ANOVA.

Tabela 1 — Equag0es das Curvas Analiticas e Regressao Linear.
Coeficiente
Linear R?

Metais Valor-p

Equagdes da reta Fobs

Mn y =0,1233x + 0,0036 0,999 8919,7 0,0681
Fe y =0,0552x + 0,0077 0,998 321,9 0,0126
Zn y=0,18x + 0,024 0,987 2449,89  0,0615
Cu y = 0,0396x + 0,0584 0,975 157,07 0,0035

Fonte: Autoria propria (2017). Fops: Observado

Os coeficientes de correlagdo linear (R) para as curvas de padrdo externo
variaram entre 0,976 e 0,999, indicando uma possivel relacdo linear entre a
absorbancia e a concentragdo. Os elevados valores de Fgpservado indicam que os
modelos gerados pelos dados das curvas analiticas estabelecem uma relagdo
linear entre a concentragdo e a absorbancia, para todos os metais avaliados. Esse
fato é ressaltado pelos valores e p proximos e < 0,05, indicando que dentro do
nivel de significancia utilizado (95% de confianca), os valores de Fypservado S30
significativos.

Na Tabela 2 estdo apresentados os resultados de precisdo, exatiddo e
recuperacao para o mineral ferro em melado.

Tabela 2 - Precisdo, exatidao e recuperacdo do Ferro em amostra de melado.

Nivel Fortificagao DPR Exatidao Recuperagao
(mg Fe/L) % % %
70,3 61,8
70,3 61,8
1 4,8 55,4 48,7
84,8 74,5
68,5 60,2
76,4 74,6
83,9 82,0
3 7,0 68,5 66,9
69,6 68,0
61,4 59,9

Fonte: Autoria propria (2017).

Na tabela 3 sdo apresentados os resultados das andlises de determinacdo de
metais indicando uma diversidade na composicdao mineral das amostras de
melado de cana-de-acucar, qual alimento é pouco estudado e sendo considerado
de um modo geral um produto artesanal. Esta observacdo era esperada, visto
que, as caracteristicas do melado sdo influenciadas por diversos fatores, como
variedade da cana, clima, solo, periodo da safra, forma de extragao, preparo do
produto, sendo ele organico ou industrializado, entre outros.

Nota-se também pelos resultados obtidos que o melado pode ser
considerado uma fonte de ferro, pois o0 mesmo atinge o minimo de 15% de
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composicao mineral referente ao indice de ingestdo diaria recomendada pela
ANVISA para adultos e criangas.

Tabela 3 — Resultado de metais em amostras de melado por FAAS em mg de
mineral por 100 g de amostra de melado.

Amostras

mg 100g™ mg100g® mg100g’ mg100g’

M1 0,61 0,24 14,76 ND
M2 1,64 0,56 7,45 ND
M3 1,66 0,64 16,55 ND
M4 1,22 0,10 3,02 ND
M5 1,45 0,55 1,11 ND
M6 0,27 0,26 3,18 ND
m7 0,23 ND 1,62 ND
M8 0,43 ND 3,85 ND
M9 0,16 ND 1,16 ND
M10 1,29 0,15 3,99 ND
M11 2,45 0,18 12,03 ND
M12 2,03 ND 2,61 ND
M13 0,31 0,39 1,18 ND

Fonte: Autoria propria (2017).

O metal Cobre (Cu) ndo foi detectado pelo método de via direta em FAAS,
isso ocorreu devido ao mesmo estar em baixas concentragdes no alimento
estudado. Diante disso, nota-se que a detecgdo de metais a nivel de tragos
necessita de métodos analiticos e experimentais diferentes, desde o preparo de
amostra e dependendo até o método de detecgao.

CONCLUSAO

Os valores de minerais encontrados nas amostras estudadas possuem um
valor nutricional consideravel em sua maioria, em média a maioria das amostras
atendeu aos parametros estabelecidos pela legislacdo brasileira da ANVISA n2 54
de 2012. Conclui-se que é importante o conhecimento da composi¢cdo mineral
em alimentos para suprir as necessidades do corpo e manter uma vida saudavel e
equilibrada.

Sendo assim é notavel que um mesmo tipo de produto derivado da cana-de-
acucar de diferentes regiGes do pais apresentam caracteristicas bastante
variaveis, isso acontece devido desde o diferente solo de plantacdo da cana-de-
acucar, recipiente de producdo e até mesmo a variacdo das concentracdes na
fabricagdo para atingir o produto final do melado.
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Determination of metals in molasses
samples by flame atomic absorption

ABSTRACT

OBJECTIVE: The purpose this study was direct determination of Mn, Zn, Fe and
Cu in molasses of sugar cane samples by Flame Atomic Absorption Spectrometry
(FAAS). METHODS: Thirteen samples of molasses produced and marketed in
South and Southeast regions of Brazil were analyzed. The molasses solutions
were prepared by weighing 6 g of sample and added to 50 ml with water purified,
making dilutions as needed. To confirm the reliability of the method, were
evaluated limit detection (LD) and quantification (LQ), linearity, precision,
accuracy and recovery according to Re 899/2003 da ANVISA. RESULTS: The LQs
obtained were of 0.006; 0.024; 0.01 and 0.08 mg 100 g™ for Mn, Zn, Fe and Cu,
respectively, indicating good analytical sensitivity. Analytical curves of presented
good linearity in the concentration range investigated, with values of Fegression >>
Feriticas @nd linear coefficient @ 0.97. The method presented DPR < 15%, but the
accuracy was between 55 and 85% and recovery between 49 and 82%. The
minimum and maximum values of the determined metals were: 0.23 to 2.45 mg
Mn 100 g; 0.10 to 0.64 mg Zn 100 g™; 1.11 to 16.55 mg Fe 100 g* and Cu was
not detected. CONCLUSIONS: It was verified with this work that there is variation
in the mineral composition in the products of each region, this occurs due to the
composition of the soil until the preparation of the final product. The method
employed was not sensitive for copper quantification due to the low
concentration of this mineral in the sample.

KEYWORDS: Sugar cane. Molasses. Metal. Flame Atomic Absorption
Spectrometry.
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