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APRESENTACAO

A presente obra “Seguranca alimentar e assisténcia alimentar: Teoria, pratica e
pesquisa” publicada no formato e-book, explana o olhar multidisciplinar da Alimentacao e
Nutricdo. O principal objetivo desse e-book foi apresentar de forma categorizada e clara
estudos, relatos de caso e revisbes desenvolvidas em diversas instituicdbes de ensino
e pesquisa do pais, os quais transitam nos diversos caminhos da Nutricdo e Saulde.
Em todos esses trabalhos a linha condutora foi o aspecto relacionado aos padroes
alimentares; avaliagdes sensoriais de alimentos, analises fisico quimicas e microbiolégicas,
caracterizagédo de alimentos; desenvolvimento de novos produtos alimenticios, controle de
qualidade dos alimentos, segurancga alimentar e areas correlatas.

Temas diversos e interessantes sdo, deste modo, discutidos neste volume com a
proposta de fundamentar o conhecimento de académicos, mestres e todos aqueles que de
alguma forma se interessam pela area da Alimentacéo, Nutricdo, Saude e seus aspectos.
A Nutricdo & uma ciéncia relativamente nova, mas a dimensdo de sua importancia se
traduz na amplitude de areas com as quais dialoga. Portanto, possuir um material cientifico
que demonstre com dados substanciais de regibes especificas do pais € muito relevante,
assim como abordar temas atuais e de interesse direto da sociedade. Deste modo a obra
“Seguranca alimentar e assisténcia alimentar: Teoria, pratica e pesquisa” se constitui em
uma interessante ferramenta para que o leitor, seja ele um profissional, académico ou
apenas um interessado pelo campo das ciéncias da nutricdo, tenha acesso a um panorama
do que tem sido construido na area em nosso pais.

Uma 6tima leitura a todos(as)!

Carla Cristina Bauermann Brasil
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RESUMO: Introducdo: Diversos métodos
espectrofotométricos na regido do UV-VIS
sdo desenvolvidos visando a determinagcéo
de chumbo em diferentes tipos de amostras.
Entretanto, a maioria desses métodos optam
por evidenciar vantagens que possuem
frente a outros procedimentos que utilizam de
equipamentos mais sofisticados, utilizando o
fator custo da andlise. Objetivo: Neste trabalho
serd realizada uma comparagdo entre trés
métodos espectrofotométricos utilizando como
critérios de avaliagéo: a sensibilidade do método,
0 numero de etapas envolvidas no preparo da
amostra para a leitura, e a faixa de pH em que
a determinagdo pode ocorrer. Metodologia: O
método de determinagdo de chumbo utilizando
8-hidroxiquinolina, desenvolvido nos laboratérios
do Centro Universitario de Formiga, sera
comparado a dois outros utilizando os critérios
descritos. Um dos métodos de comparagéo
utilizou o vermelho de bromopirogalol como
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agente complexante, e um outro que utilizou o
reagente 4-2-piridilazo resorcinol. Resultados:
O estudo evidenciou claramente que o método
que utiliza o complexante 8-hidroxiquinolina
possui uma sensibilidade intermediaria entre
os utilizados para comparacdo, entretanto,
apresenta numero de etapas de preparo
considerado minimo e uma faixa de pH que é a
mais ampla dos casos avaliados. Conclusao:
O método UV-VIS desenvolvido, apresentou-se
robusto e preciso em comparagcdo com outros
que utilizam o mesmo tipo de equipamento de
leitura.

PALAVRAS-CHAVE: Espectrofotometria UV-
VIS; Reagente complexante; Queijo artesanal,
Chumbo.

EFFICIENCY OF THE METHOD
DEVELOPED TO DETERMINE LEAD IN
CHEESES, IN FRONT OF OTHERS IN

THE LITERATURE

ABSTRACT: Introduction: Several
spectrophotometric methods in the UV-VIS region
are developed aiming at the determination of lead
in different types of samples. However, most
of these methods choose to show advantages
that they have compared to other procedures
that use more sophisticated equipment, using
the cost factor of the analysis. Objective: In
this work, a comparison will be made between
three spectrophotometric methods using as
evaluation criteria: the sensitivity of the method,
the number of steps involved in preparing the
sample for reading, and the pH range in which the
determination can occur. Methodology: The lead
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determination method using 8-hydroxyquinoline, developed in the laboratories of the Centro
Universitario de Formiga, will be compared to two others using the described criteria. One of
the comparison methods used bromopyrogallol red as a complexing agent, and another one
that used the reagent 4-2-pyridylazo resorcinol. Results: The study clearly showed that the
method that uses the 8-hydroxyquinoline complexant has an intermediate sensitivity between
those used for comparison, however, it presents a number of preparation steps considered
minimal and a pH range that is the broadest of the evaluated cases. Conclusion: The
developed UV-VIS method was robust and accurate in comparison with others that use the
same type of reading equipment.

KEYWORDS: Spectrophotometry UV-VIS; Complexing reagent; Artisanal cheese, Lead.

11 INTRODUGAO

A espectrofotometria UV-VIS consiste de uma técnica que utiliza a radiacéo
eletromagnética na regido espectral do ultravioleta visivel, para realizar medidas de
concentracdes quimicas. Estas medidas séo realizadas na forma de radiagdo absorvida ou
transmitida pela amostra, e o valor mensurado possui uma relacéo direta com a concentracéo
da espécie quimica que esta sendo analisada.

As medidas espectrofotométricas ocorrem em equipamentos denominados
espectrofotdmetros, que conseguem avaliar a diferenca entre a energia radiante que atinge a
amostra e que é absorvida pela mesma, da energia que emerge. Essa absorgéo de radiagéo
€ devida ao fato das moléculas apresentarem elétrons que podem receber a energia, e assim,
sofrerem promocéao a niveis de energia mais elevados. A radiagdo emergente € diferente da
radiac@o que incidiu sobre a amostra, e gera uma diferenga que é medida em fungéo de cada
comprimento de onda, proporcionando assim uma varredura do espectro UV-VIS.

Existem inUmeros métodos que utilizam a espectrofotometria UV-VIS para realizar
a determinacdo de elementos metalicos, pode ser citado a determinacdo de cobalto em
farmacos realizada por Migues e Yamaki ', a de aluminio, ferro e cobre em sombras de
maquiagem por Almeida et al. 2, ou a medida de cadmio em rochas efetuada por Alves et al.
3. Todos estes métodos apresentam robustez e baixo custo como vantagens frente a outras
metodologias. E com este pensamento diversos métodos espectrofotométricos na regiao
do UV-VIS foram desenvolvidos visando a determinagédo de metais em inUmeros tipos de
amostras.

O elemento chumbo é um metal pesado, muito conhecido por seu alto potencial de
utilizagéo na industria e também pelas doencas causadas ao ser ingerido por seres humanos
e animais ®-7. Sendo conhecido desde a antiguidade, o chumbo foi responsavel por adoecer
a populacdo de um dos maiores impérios ja criados, o império romano 8. Isto aconteceu
gracas ao consumo de vinho, consumido em copos de chumbo e do uso de tubulagdes de
chumbo na distribuicdo de agua. O chumbo é um elemento acumulativo no organismo e
causa no ser humano a doenca denominada de saturnismo, que se caracteriza por fortes

dores abdominais, irritabilidade, letargia, anorexia, anemia, sindrome de Fanconi, pilria,
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retardo de desenvolvimento, convulsdes, artralgias, mialgias, depresséo, perda da memoéria
de curto prazo e perda da libido °.

A presenca de chumbo em alimentos é uma preocupagéo constante das autoridades
sanitarias, que necessitam de métodos eficientes para garantir a satude da populagéo. Desta
forma, a busca por procedimentos determinativos rapidos, robustos e consistentes &€ uma
questao indiscutivel.

Um alimento consumido quase que diariamente pela populacdo é o queijo, seja na
sua forma original ou associado a um outro comestivel, como pastéis, macarronadas, bolos e
paes. O queijo pode ser de origem artesanal ou fabricado por corporagdes e cooperativas de
médio e grande porte, entretanto, sempre se apresenta como uma opg¢ao de acompanhamento
nas refeicbes. Essa ampla gama de utilizagcdo do queijo, o torna passivel de interesse para
o desenvolvimento de metodologias analiticas quanto a sua composi¢édo orgéanica e o seu
conteudo de sais minerais e possiveis elementos toxicos.

Ha métodos que avaliam a presenca de metais em alimentos utilizando espectrometria
de emissao atdbmica por plasma de argdnio '> ', e outros que fazem uso de absorcéo atdmica
por chama "2, existindo também aqueles que fazem uso da espectrofotometria UV-VIS 3 13 14,
Em todas as situagdes de analise objetiva-se uma otimizacdo plena da determinagéo e um
minimo de dispéndio de tempo e dos custos envolvidos.

No caso de produtos lacteos como o queijo, as determinacdes de metais ocorrem
de formas variadas, seja por icpoes '° ou por espectrofotometria UV-VIS '5, e isto ocasiona
comparages de todos os tipos, onde o fator custo e tempo de andlise, acabam por definir
qual a metodologia a ser escolhida. Partindo deste fato conhecido dos pesquisadores e
empresas, pensou-se em colocar de lado estes argumentos, visto que, a sofisticagdo dos
equipamentos e o fator custo e tempo de analise estéo diretamente ligados. E adotando este
critério, realizou-se a comparacgéo entre trés métodos espectrofotométricos utilizados para
a determinagé@o de chumbo, ou seja, procedimentos que possuem as mesmas expectativas

guanto ao objetivo final.

METODOLOGIA

Neste trabalho escolheu-se trés métodos que utilizam a espectrofotometria UV-VIS
para a determinagcdo de chumbo, e adotou-se como parédmetros avaliativos para realizar
a comparagdo os seguintes aspectos: a sensibilidade do método baseada na curva de
calibragéo, o numero de etapas envolvidas no preparo da amostra para a leitura, e a faixa de
pH em que a determinagdo pode ocorrer.

Todos as observacdes foram realizadas de acordo com dados fornecidos pelos
autores dos trabalhos, e através dessas informagbes pode-se efetuar as comparagdes.
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RESULTADOS

Tendo como método base, o que foi desenvolvido nos laboratérios do Centro
Universitario (UNIFOR-MG) para a determinagéo de chumbo em amostras de queijo, adquiriu-
se as informagdes pertinentes ao mesmo, visando efetivar o estudo. Este procedimento
utiliza como reagente complexante a 8-hidroxiquinolina (8HQ) solubilizado em etanol P.A., e
0 composto coordenado formado fornece um sinal analitico no comprimento de onda de 380
nm. A curva de calibragdo (FIGURA-1) fornece condi¢bes de verificar a sensibilidade deste
método, que permite a deteccao a partir de 0,045 mg/L ™.

Ja a amostra passa por trés etapas de tratamento, seno elas: o fracionamento da
amostra, a solubilizagdo com &cido nitrico e a etapa de filtragem e definicdo do volume da
solugdo de leitura.

Figura 1 - Curva de calibragdo obtida para o elemento chumbo complexado com o reagente
8-hidroxiquinolina, sendo as leituras efetuadas em A = 380 nm.

Um estudo realizado em meio acido e basico, evidencia que existe uma faixa de pH
ampla, que permite a determinacao do metal entre os valores de 4 a 8 (FIGURA-2).
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Figura 2 - Estudo da melhor condi¢éo de pH para realizar a determina¢cdo de chumbo por complexacéo
com 8-hidroxiquinolina.

Um outro trabalho, desenvolvido por dos Santos, Souza e Antoniassi '® utilizaram o
vermelho de bromopirogalol como agente complexante, sendo a determinagéo realizada no
comprimento de onda de 630 nm. A curva de calibragdo, exibida na FIGURA-3, exibe valores
que permitem obter o valor de sensibilidade do método em questéo, e que possibilita detectar
valores de concentracéo a partir de 0,065 mg/L.

0,7

0,6
0,5 ]
0,4 A

0,3

Absorvancia (UA)

0,2

A = 1234,6[mol/L] + 0,0371 ‘
R2 = 0,9881

0,1

T T T T T T T T T
1,0x10*  2,0x10*  3,0x10*  4,0x10°  5,0x10°
Concentracédo (mol/L)

Figura 3 - Curva analitica do sistema BPR 1x10-4 mol/L-Pb(ll); [Pb(Il)] 1x10-4 a 5x10-4 mol/L. Fonte:
DOS SANTOS, SOUZA e ANTONIASSI (2015)
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A amostra que ja se encontra solubilizada, passa pela etapa de ajuste do pH com a
adicéo de 1 mL de uma solugéo tampé&o pH = 10 (NH,/NH,CI), a etapa de filtragem e a etapa
final de adicdo de padrédo para a realizagdo da leitura, lembrando que a faixa de pH esta
estabelecida entre 4 e 5.

Em um outro trabalho que também utilizou espectrofotometria UV-VIS, realizado por
Batista 7, empregou-se o reagente complexante 4-2-piridilazo resorcinol (PAR), que forma
um complexo com o chumbo no comprimento de onda de 547 nm. Neste comprimento de
onda o autor obteve a curva de calibragdo exibida na FIGURA-4. Nota-se pela curva que o
método se apresenta com uma capacidade de deteccdo na ordem de 0,025 mg/L, sendo,
portanto, muito sensivel para determinagéo de chumbo.

A amostra passa por uma etapa de adsorcdo sob a biomassa utilizada, seguida
de um periodo de agitacdo de 60 minutos. Ocorre na sequencia uma etapa de filtragem
e a diluicdo do material (1 mL para 50 mL) com &gua destilada e finaliza com a leitura em
espectrofotdmetro. No total séo consideradas quatro etapas. As determinagdes devem

ocorrer em meio tamponado com tetraborato de sodio (Na,B,0O

,B,0, x10H,0) em concentragdo

0,05 mol/L, e a presenca do tampé&o deve permitir a leitura do complexo formado em pH = 5.

0.6

05 y=0,024x - 0,0238
’ R*=0,9968

0.4

Absorbincia
=}
(VY]

0.2

0 5 10 15 20 25
Concentracio do Chumbo (ppm)

Figura 4 - Curva de calibragéo utilizada na determinagao de chumbo complexado com PAR. Fonte:
BATISTA (2014).

DISCUSSAO

De posse dos resultados, observa-se que o método desenvolvido com o uso do
reagente complexante 8-HQ possui uma sensibilidade de valor intermediario entre os utilizados
para comparagéo, sendo que o método empregado por Batista '” € o melhor neste aspecto.
Entretanto, quando se observa atentamente as curvas de calibragcdo (FIGURAS 1, 3 e 4),

Seguranca alimentar e assisténcia alimentar teoria, pratica e pesquisa Capitulo 12 “



nota-se que o comportamento das leituras para os padrdes apresenta um comportamento
mais linear no método da 8-hidroxiquinolina '*. O método elaborado com a 8HQ apresenta um
numero de etapas de preparo considerado minimo para realizar a determinagao de chumbo,
e desta forma o critério de adotado coloca o trabalho de dos Santos, Souza e Antoniassi
6 como 0 que possui numero de etapas idénticas ao método da 8HQ. Realizando uma
avaliacdo condicionada a faixa de pH em que as determinagdes ocorrem, observa-se que o
procedimento que utiliza a 8-hidroxiquinolina possui a faixa mais ampla, visto que os demais
casos avaliados apresentam uma faixa reduzida ou um valor singular de leitura, indicando

que se acontecerem variacdes nos valores de pH, as leituras podem ser comprometidas.

21 CONCLUSAO

Considerando-se a anélise dos resultados de pH e o estudo efetuado com as curvas
de calibragdo, o método que apresenta as condigbes apropriadas para a determinagéo de
chumbo utilizando espectrofotometria UV-VIS, &€ o proposto com o uso de 8-hidroxiquinolina,
que de acordo com os critérios adotados apresenta-se robusto e preciso em comparagéo
com outros que utilizam o mesmo tipo de equipamento de leitura.
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