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Determinac¢ao de cobre em amostras de
magquiagens apo0s extrac¢ao assistida por
ultrassom

RESUMO

No presente trabalho realizou-se a determinagdo das concentracdes de cobre em
magquiagens de diferentes marcas e cores, apds extragdo assistida por ultrassom, usando
espectrometria de absorgdo atdmica com atomizagdao em chama (FAAS). Diferentes tipos
de 4cido (HNO;, HCl e Agua Régia) foram avaliados como possiveis solventes extratores,
sendo a 4gua régia o que demostrou maior eficiéncia. A concentragdo acida do solvente
extrator e o tempo de ultrassom foram otimizados usando planejamento fatorial 22, com
ponto central. Nas condi¢des otimizadas as extragGes foram realizadas usando 0,3 g de
amostra, 1 mL de agua régia e 30 min de acdo do ultrassom. Os resultados obtidos
apresentaram boa concordancia com as concentragdes determinadas usando digestdo
acida em frasco aberto. A concentragdo de Cu foi determinada em amostras de sombra de
diferentes marcas e cores, os resultados obtidos variaram entre <0,0022 a 4,5 mg g'l.

PALAVRAS-CHAVE: Extracao assistida por ultrassom. Cobre. Maquiagem
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INTRODUCAO

O principal problema do uso da maquiagem é a frequéncia com a qual se
usa, SOARES (2012, p. 1) afirma que “Durante a vida em média cerca de 1
kg de batom pode ser ingerido”, com isso alguns compostos
potencialmente téxicos, incluindo metais, acabam sendo consumimos.
Com isso teve-se que estabelecer uma regulamentacdo para a quantidade
de metais, com potencial téxico, permitidos em cosméticos. A ANVISA
(Agéncia Nacional de Vigilancia Sanitdria) é o 6rgdao regulamentador no
pais, e criou vdrios decretos para diferentes tipos de cosméticos, ja que a
variedade é grande e cada um tem que ser aprovado em categorias
diferentes, através da Resolucdo da Diretoria Colegiada (RDC) n° 79 de
Agosto de 20008 limita impurezas maximas de metais em corantes
organicos artificiais em: bario até 500 mg Kg', arsénio até 3 mg K*,
chumbo até 20 mg Kg™ e metais pesados, além do chumbo, até 100 mg Kg’
!, Os metais mais comuns de serem encontrados nas maquiagens sao:
chumbo, cddmio cobalto e niquel, sendo que esse ultimo é propicio a
causar cancer nas vias respiratorias, o cobalto por sua vez pode vir a causar
dermatites, problemas no pulmao e coracao, ja o chumbo pode vir a causar
problemas renais, reducao de atividades enzimaticas e cancer. NOGUEIRA
(2015, p. 2). Assim, o objetivo deste trabalho foi determinar a
concentracdo de Cu em amostras de maquiagens, especificamente
sombras, usando extracdo assistida por ultrassom e F AAS. O cobre
especificamente de acordo com a mesma resolucdo citada acima sé pode
ser aplicado em produtos que tenham breve tempo de contato com a pele
e cabelos.

METODOLOGIA
AMOSTRAS E REAGENTES

As amostras de sombras de diferentes marcas e com diferentes
tonalidades de cores foram adquiridas no comércio local da cidade de
Ponta Grossa e Foz do lIguacu, no estado do Parana. Estas foram
devidamente separadas, homogeneizadas até o momento da realizacdo
das andlises. Todos os reagentes foram de grau analitico. Agua ultra-pura
com resistividade de 18,2 MQ cm (GEHAKA Master All 2000 system) foi
utilizada para o preparo das solucdes de calibracio e diluicdes das
amostras. Acido nitrico 65%, acido cloridrico 37% (Synth) e perdxido de
hidrogénio 30% (Merk) foram utilizados para solugGes extratoras e para
digestdo das amostras. Solugdo estoque de Cu 1000 g L™ (SPECSOL) foi
utilizada para o preparo das curvas de calibracgdo.

INSTRUMENTAGAO

As extracGes foram realizadas em banho ultrassénico (Unique), modelo
USC-1400A trabalhando com frequéncia de 40 KHz. As determinac¢des de
Cu foram realizadas em espectrometro de absor¢dao atémica (Perkin
Elmer), modelo AAnalyst 700, equipado com amostrador automatico. As
medi¢cOes das absorvancias foram realizadas com atomiza¢do em chama,
ar: acetileno (12:2 L min™) e usando ldmpada de c4todo oco de Cu, sendo
monitorado o comprimento de onda de 324,8 nm. Para verificacdo da

bigina | 2 exatiddo as amostras foram digeridas em bloco digestor (SOLAB)
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PROCEDIMENTO

As extracoes foram realizadas com aproximadamente 0,3 g das amostras,
previamente homogeneizadas e 1 mL da solucdo 4cida extratora,
submetidas a acdo do ultrassom por tempo determinado. Posteriormente
foram adicionados 9 mL de agua ultrapura e as solucdes resultantes foram
filtradas e as contracGes de Cu determinadas por FAAS. Para verificacdo da
exatiddo as amostras foram digeridas usando HNO; HCl e H,0, na
propor¢do de 4:2:2 v/v. para determinagdo a curva de calibragcdo foi
preparada com concentracdes entre 0,25 e 5 mg L™ de Cu.

RESULTADOS E DISCUSSOES

OTIMIZAGOES

O efeito de diferentes solugGes acidas sobre a extracdo de Cu nas amostras
de sombra foi avaliado nas temperaturas ambiente (25 + 3°C) e 50 + 5°C .
Nesta etapa foram avaliados como possiveis extratores solu¢cdes de HNO;,
HCl e dgua régia na concentragdo de 50% v/v, usando 0,3 g de amostra e
15 min de acdo do ultrassom. Os resultados obtidos demostraram que a
utilizacdo de agua régia combinada a acdo do ultrassom em temperatura
de 50 * 5°C, proporcionou melhor eficiéncia de extracdo. Assim, dgua régia
foi selecionada como solvente extrator para os proximos experimentos.

A otimizacdo da concentracdo da d4gua régia e o tempo de acdo do
ultrassom foram otimizados usando planejamento fatorial 2° com ponto
central. Os resultados obtidos, apresentados no grafico de Pareto e na
superficie de contorno, apresentados na Figura 1. No grafico de Pareto fica
evidente o efeito positivo das varidveis avaliadas bem como a interagdo
entre estes fatores.

Figura 1 — Grafico de Pareto e superficie de contorno para otimizagdo da
concentragdo acida do solvente extrator e tempo de agdo do ultrassom para
extragdo de Cu em amostras de sombra.
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Fonte: Autoria Prépria (2016).

Considerando que para regido avaliada ndo foi possivel obter um ponto
6timo para esses fatores e que a regido ndo pode ser alterada, foi definido
como condigdes otimas a agua régia (100%) e 30 min de ultrassom a 50 *
5°C. Esta regido corresponde a area onde é possivel obter a melhor
resposta para extracao de Cu nas amostras de sombra, sob as condi¢des
avaliadas.
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PARAMETROS DE MERITO E VERIFICACAO DA EXATIDAO

Nas condicOes otimizadas os parametros de mérito obtidos foram: faixa de
calibragdo de 0,25 a 5 mg L'!, R*> 0,997, limite de detecc¢do (LOD) de 0,0022
mg g* e desvio padrdo relativo <15%. Os resultados obtidos para Cu
usando extracdo assistida por ultrassom, nas condicées 6timas de tempo
de ultrassom e concentracdo de agua régia foram comparados com os
resultados obtidos por digestdo acida. Esta comparacgdo serve para avaliar
a exatiddo do procedimento de extragdo por ultrassom e os resultados
estdo apresentados na Figura 2.

Figura 3 — Concentra¢des de Cu em diferentes amostras de sombra apds
extracdo assistida por ultrassom e digestdo 4cida
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Fonte: Autoria Prépria (2017).

Como observado, os resultados obtidos pelo método proposto apresentam
boa concordancia com os obtidos por digestdo dacida, demostrando a
exatiddo do método.

APLICACAO ANALITICA

A extracdo assistida por ultrassom foi aplicada, nas condicGes otimizadas,
para determinacdo das concentracdes de Cu em amostras de sobra de
diferentes marcas e diferentes tonalidades de cor. Os resultados obtidos
estdo apresentados na Figura 3.

Figura 3 — Concentracdo de Cu obtidas apds extragdo assistida por ultrassom em
diferentes de sombra
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Fonte: Autoria Prépria (2017).
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As amostras apresentaram concentracdes de Cu entre <LOD e 4,5 mg/g nas
amostras analisadas. As maiores concentracdes de Cu foram obtidas para
as sombras de cores verdes e azuis. Por outro lado para as tonalidades
brancas e rosas nas concentracdes foram muito baixa sendo a maioria
abaixo do LOD. A presenca de Cu em concentracdes elevadas em sombras,
dependo da exposicdo, pode causar alergias.

CONCLUSOES

O procedimento proposto é simples, rdpido e preciso podendo ser
aplicado para determinacdo de Cu em amostras de sombra. O
planejamento fatorial 2%, com ponto central, possibilitou a obtencdo das
condicBes 6timas de extracdo. Assim, a extracdo assistida por ultrassom
mostrou ser eficiente para extragdo de Cu em amostras de sombra para
posterior determinagao por F AAS.
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Determination of copper in makeup
samples after ultrasonic assisted extraction

ABSTRACT

In the present work a determination of the concentrations of copper in makeup samples
of different brands, after ultrasonic assisted extraction, using atomic absorption
spectrometry with flame atomization (FAAS) was carried out. Different types of acid
(HNOs, HCI and Aqua Regia) as distributors of extract solutions, being the regal water that
demonstrates the highest efficiency. The extraction solvent acid concentration and the
ultrasound time were optimized using factorial design 2% with central point. Under
optimized conditions, extractions were performed using 0.3 g of sample, 1 mL of aqua
regia and 30 min of ultrasonic action. The obtained results showed good agreement with
determined concentrations using acid digestion in open flask. Copper concentration was
determined in several samples of different brands and colors, the obtained results ranged
from <0.0022 to 4.5 mg g'l.

KEYWORDS: Ultrasound assisted extraction. Copper. Make-up.
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