64° Congresso Brasileiro de Quimica

x 3 39 04 a 07 de novembro de 2025

Belo Horizonte - MG

APLICACAO DO PHOTOMETRIX NA QUANTIFICACAO DE
FERRO(I1) APOS EXTRACAO ACIDA ASSISTIDA POR ULTRASSOM
EM AMOSTRAS DE ARROZ

Marcella P. Di Girolamo®; Eduarda V. Cunhat; Pablo P. Azevedo'; Maicon C. T. Almeida®;
Geovane S. Oliveiral; André E. B. Lawinsky; Sulene A. de Aratjo!; Marcos A. Bezerra;

1Universidade Estadual do Sudoeste da Bahia — UESB — Campus de Jequié/Ba — Av. José Moreira Sobrinho S/N
E-mail: marcellapdgm@gmail.com.
Palavras-Chave: Matriz alimentar, Colorimetria, metais.

Introducéo

Nas Ultimas décadas, os avancos cientificos e tecnoldgicos tém permitido o
desenvolvimento de métodos cada vez mais eficientes para a avaliacdo da qualidade nutricional
dos alimentos, sobretudo na identificacdo e quantificacdo de componentes essenciais e
contaminantes. Em particular, alimentos de composi¢cdo complexa, como 0 arroz, exigem
abordagens analiticas mais precisas, uma vez que os dados disponibilizados por tabelas oficiais,
como a Tabela Brasileira de Composicdo de Alimentos (TBCA) e a TACO, embora
fundamentais, nem sempre contemplam a totalidade da composicdo elementar presente nos
alimentos. Isso reforca a necessidade do uso de técnicas analiticas mais sensiveis e acessiveis,
capazes de fornecer resultados confiaveis com rapidez e menor impacto ambiental. 2]

Os minerais sdo micronutrientes essenciais que desempenham papéis fundamentais em
diversas fungbes metabdlicas no organismo humano. Entre eles, destaca-se o ferro (Fe), cuja
deficiéncia esta diretamente associada a anemia ferropriva, uma condicdo ainda prevalente no
Brasil e no mundo. Por outro lado, seu excesso também pode ser prejudicial, estando
relacionado a alteracGes organolépticas nos alimentos, como mudancas na cor, odor e sabor,
aléem de contribuir para disturbios metabolicos. Segundo a Resolucdo RDC N° 269/2005 da
Anvisa, a ingestdo diaria recomendada de ferro é de 14 mg para adultos e 6 mg para criancas,
entretanto, o consumo médio ainda estd abaixo desses valores, o que torna necessario o

monitoramento constante desse mineral em alimentos amplamente consumidos, como o arroz.
[3,4,5]

Tradicionalmente, a quantificacdo de metais como o ferro € realizada por técnicas
instrumentais, como espectrometria de absorcdo atdmica (FAAS) ou espectrometria de emissdo
Optica com plasma (ICP-OES), associadas a procedimentos de preparo de amostras demorados,
custosos e que exigem o uso de reagentes toxicos e condicOes severas de pressdo e temperatura.
Visando a superacao dessas limitagdes, métodos alternativos vém sendo desenvolvidos, como
a extracdo assistida por ultrassom, que apresenta vantagens como maior rapidez, simplicidade
operacional, economia de reagentes e preservacio de analitos volateis. 7]

No mesmo contexto de inovagdo, a utilizacdo de ferramentas digitais tem crescido
consideravelmente na quimica analitica, destacando-se a colorimetria com imagem digital. Essa
técnica, aliada ao uso do aplicativo PhotoMetrixPRO, tem se mostrado uma alternativa eficaz,
de baixo custo e elevada portabilidade. O PhotoMetrixPRO permite a captura e o processamento
de imagens de solugdes coloridas por meio de modelos matematicos, viabilizando a
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quantificacdo de substancias com confiabilidade. AplicacBes bem-sucedidas do aplicativo j&
foram relatadas para a determinacdo de ferro em suplementos, acido ascérbico em polpas de
frutas e etanol em bebidas, o que demonstra sua versatilidade. &

Diante desse cenario, o presente trabalho teve como objetivo desenvolver uma
metodologia simples, eficiente e sustentavel para a quantificacdo de ions ferro (Fe*) em
diferentes tipos de arroz comercializados na cidade de Jequié — BA, utilizando a extracéo &cida
assistida por ultrassom seguida de analise colorimétrica por imagem digital. A metodologia
baseou-se na extracdo acida das amostras utilizando como acido extrator HNOs, otimizada por
Oliveira et al. (2024), onde aplicaram o planejamento experimental Doehlert com o objetivo de
otimizar trés variaveis primordiais para o método: tempo de extracdo, massa da amostra de
arroz e concentracdo do acido extrator. Em seguida ha o ajuste de pH com NaOH e posterior
complexagdo do Fe*" com orto-fenantrolina, apos a redu¢do do Fe* com hidroxilamina. As
solugbes foram entdo submetidas a analise por imagem no PhotoMetrixPRO, cujas
concentragdes determinadas variaram de 150,63 pg/g a 463,17 pg/g. [0 1]

Este estudo contribui significativamente para a ampliacdo de métodos analiticos
acessiveis, rapidos e sustentaveis aplicados a analise de alimentos. A abordagem proposta
podera ser utilizada em contextos com infraestrutura laboratorial limitada, oferecendo uma
alternativa viavel para o monitoramento de ferro em matrizes alimentares e fortalecendo as
acOes voltadas a seguranca alimentar e nutricional.

Material e Métodos

Dentre os reagentes utilizados na extracdo assistida por ultrassom e na digestdo acida
por via Gmida incluem-se o Acido Nitrico P.A (Aldrich Chemical Co.), com pureza de 70% e
Peroxido de Hidrogénio P.A (NEON Co.) com pureza de 35%. Para determinacdo das
concentracdes dos analitos a partir das absorbancias foi aplicado o método do padréo externo,
com isso foram utilizadas as solucdes-padrdo de Fe com concentragdo de 1000 mg.L-1
(SigmaAldrich, Suica), diluidas nas seguintes concentragdes: 1, 2, 3,4 e 5 mgL™.

As solucdes foram preparadas em vidrarias previamente descontaminadas em banho de
acido nitrico (HNOs) 5% v.v por 24 horas, utilizando para posterior enxague agua deionizada.

Utilizou-se amostras de arroz comercial de 5 tipos, (parboilizado, integral e preto),
adquiridas no comercio local do municipio de Jequié — BA. Todas as amostras foram
submetidas ha um pré-preparo, no qual houve a secagem das amostras em 70°C na estufa
(SL100 - Estufa de Secagem e Esterilizacdo - Solab). Posteriormente, foram trituradas com grau
e pistilo e peneiradas para homogeneizacdo e aumento da superficie de contato e armazenadas
em tubos tipo Falcon graduados de 50 mL com tampa de rosca (Corning) até 0 momento das
extracoes.

No procedimento de extragcdo um equipamento de banho ultrassom (Cristéfoli, Campo
Mourdo - PR) foi utilizado para promover as extragdes. Adicionou-se cerca de 2,8 L de agua a
cuba do equipamento de ultrassom, na qual tubos conicos graduados de centrifuga foram
colocados, um por vez, sempre na mesma posi¢cdo (no centro da cuba de ultrassom) para
promover a extracdo. As quantidades de amostra (0,2 g), concentracdo de HNO3z (5 mol/L) e
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tempo de ultrassom (25 min.) foram previamente estabelecidos ap6s otimizagdo simultanea do
método com planejamento experimental Doehlert, Geovane et al. (2024).

A extracdo foi realizada em 5 tipos de arroz (parboilizado, integral, vermelho, arbério e
preto). Todo procedimento foi realizado em triplicata, as amostras foram pesadas em balanca
analitica (SHIMADZU/MARTE ANALITICA - MODELO ATX-224R) mediu-se
aproximadamente 0,2 g e adicionou aos tubos conicos. Em seguida, foram adicionados entre
1490 pL de solucdo extratora (HNO3z) e 3510 L de 4gua deionizada formando uma solucédo de
5 mol.L?, os tubos foram submetidos a um banho de ultrassom a 25 minutos a uma temperatura
de 25°C. Apos, os tubos foram retirados do banho ultrassdnico e filtrados com auxilio de um
papel filtro C41(Unifil) e os filtrados foram centrifugadas a 3500 rpm por cinco minutos e o
sobrenadante retirado e avolumado em tubos tipo Falcon em 10 mL e utilizado para
quantificacdo de Fe através da técnica de colorimetria de imagem digital.

Para a digestdo &cida das amostras por via Umida, aproximadamente 0,2 g de amostra
foram pesados e transferidos para tubos de Kjeldahl. Em seguida, adicionou-se 2,0 mL de HNOs
e 1,0 mL de H202. As amostras foram aquecidas em um bloco digestor, inicialmente a 25°C e
depois a temperatura foi aumentada e estabilizada em 110°C por 2 horas. Ap0s 0 processo de
digestdo, as solucGes resultantes foram diluidas até 10 mL em tubos tipo falcon com agua
deionizada, para posterior andlise. A quantificacdo de Ca foi feita por espectrometria de
absorcdo atbmica com chama, o metodo do padréo externo foi aplicado com solucbes padrées
desses metais com concentragdes variando entre 0 e 5 mg.L ™.

Apo0s os procedimentos de preparo de amostras, com base no estudo de Cardoso et al.
(1993), adicionou-se 10 mL de NaOH (VETEC Co.) 2 mol-L™ a uma aliquota de 5 mL da
amostra com a intencdo de elevar o pH do meio para 9.2, visto que para maior complexagédo do
Fe?* com a o-fenantrolina (VETEC Co.) ¢é mais estavel nessa faixa e encontra-se livre de
interferentes. Foram adicionados 1 mL de cloridrato de hidroxilamina (NEON Co.) 10% para
promover a reducgdo do Fe®* presente na amostra para Fe?*, depois de 10 minutos de reacéo,
adicionou-se 2 mL da solucdo de orto-fenantrolina 0,1% para formar os respectivos quelatos
com os ions Fe?* e as amostras foram submetidas a analise por colorimetria de imagem digital
através do aplicativo Photometrix PRO.

A captura das imagens das amostras e analise pelo aplicativo PhotoMetrix foi efetuada
em tubos de ensaio de 15 mL. Para a captura das amostras, foi construido um dispositivo em
MDF, revestido com chapa branca e totalmente fechada para minimizar a interferéncia da luz
ambiente. O compartimento interno foi forrado com MDF branco e como fonte de iluminacéo
foi introduzindo lampadas LED na cor branca, posicionadas na parte de baixo da caixa.

As andlises foram feitas em triplicata e as amostras em branco, contendo todos o0s
reagentes exceto a amostra, foram analisadas paralelamente para identificar possiveis
contaminacgdes nos reagentes ou no procedimento.

Resultados e Discussao

Neste trabalho, aplicou-se uma metodologia para quantificacio de ions Fe?*
empregando o método colorimétrico, onde hd uma dependéncia da colora¢do da amostra e sua
intensidade que esta diretamente dependente da concentracdo do respectivo metal de estudo.
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Com base nessa perspectiva, aplicou-se em 6 diferentes tipos de arroz (preto, integral, arbério,
parboilizado e vermelho) a extracdo acida assistida por ultrassom (Figura 1), como demonstra
a figura, utilizando os seguintes parametros: 0,2 g da amostra de arroz, 25 minutos de extragdo
e 5 mL de HNO3 5 mol-L2.

Figura 1. Dispositivo desenvolvido para detecg@o dos analitos de interesse via PhotometrixPRO

Com o processo de extracdo dos analitos realizado, as amostras foram filtradas e
avolumadas para 10 mL. Posteriormente, aliquotas de 5 mL foram coletadas e houve um ajuste
do pH do meio reacionario para aproximadamente 9,2. Ha a necessidade de tal ajuste por que a
literatura cita que o complexo [Fe(o-fen)s]?* é formado entre 2 até 9, mas o complexo tem
méaxima estabilizacdo em pH = 9,2. Apos o ajuste, foram adicionados 1mL de cloridrato de
hidroxilamina 10% e esperou-se 10 minutos para a reducéo dos ions Fe** e formac&o dos ions
Fe?*, os quais se complexacdo com a orto-fenantrolina.

A analise colorimétrica tem base na formacao das colorac6es desejadas, assim, a analise
possui os fundamentos espectrofotometria de absor¢do molecular, contudo ndo se empregou
métodos classicos de analises como o uso do espectrofotdmetro UV-VIS, no lugar deste tipo de
equipamento fez-se a deteccdo através do emprego do aplicativo PhotoMetrixPRO com o
auxilio de um aparelho celular Samsung modelo A34 com camera que possui uma resolucao de
48 megapixels, a amostra foi colocada em um tubo de ensaio dentro de uma caixa de MDF
branca, sem aberturas e com o uso de uma lampada de Led acoplada na parte de baixo do
dispositivo, como apresentado na Figura 2.

A curva de calibragdo foi construida para determinacdo de Fe?* usando cinco solugdes
padrdo do elemento em uma faixa de concentragéo de 1 a 5 mg-L™, como apresentada na Figura
3. A Figura 4 apresenta a curva analitica obtida diretamente pelo aplicativo e as concentracdes
de trés réplicas da amostra de arroz parboilizado com os valores de 1.617, 1.519 e 1.492 mg-L"
!, Os pontos na coloragdo vermelha representam as concentragdes dos padrdes e os pontos na
cor azul correspondem as concentragdes encontradas na amostra de arroz.
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Figura 2. Caixa de MDF construida para detecgdo de Fe?* via PhotometrixPRO.

Figura 3. Padrdes de Ferro (0 a 5 mg L"), ap6s a reagdo colorimétrica para obtengio da curva analitica do Fe?" usando o
PhotometrixPRO.
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Figura 4. Curva analitica de Fe?* (0 a 5 mg L") e concentragdes de trés réplicas da amostra de arroz parboilizado obtidas
através do PhotometrixPRO.
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O coeficiente de determinagéo calculado pelo aplicativo demonstra uma boa correlacéo
entre o sinal e a concentragdo, com valor de 0,989. Os valores dos LDs e LQs obtidos no
PhotoMetrixPRO foi de 0,02067 e 0,0147 mg-L™?, respectivamente.

O método proposto foi aplicado para a determinacdo da concentragdo de Fe?* em sei
amostras de arroz, obtidas no comércio local do municipio de Jequié-BA, e os resultados
obtidos estdo apresentados na Tabela 1 onde se comparou a metodologia de extracdo assistida
por ultrassom com a digestdo &cida. Considerando as amostras analisadas, todas obtiveram
éxito na quantificacdo de Fe?*, pois ndo foram obtidas diferencas significativas entre a
metodologia estabelecida (digestdo acida) e a proposta (extracdo assistida por ultrassom). As
amostras de arroz preto e vermelho submetidas ao método proposto apontaram uma
concentracdo significativamente superior ao comparar as mesmas submetidas a digestao acida.
Todas as concentragfes encontradas estavam acima do LOQ estabelecido para o método. Os
resultados obtidos para as amostras analisadas foram posteriormente comparados com a Tabela
Brasileira de Composicéo de Alimentos — TBCA.

Tabela 1. Concentragdo de Fe em amostras de Arroz obtidas por extracdo assistida por ultrassom e digestao por via imida.

E)&J:}':gﬁ;}tissssis:lda Digestio Acida

Amostra Fe** (ng-g") Fe’* (ug-g")
Preto 229,24 £ 5,15 92,20 + 3,88
Vermelho 161,73 +1,38 41,64 + 1,74
Arborio 83,09 + 1,34 30,27 £ 2,00
Parboilizado 74,71 + 1,048 35,70 + 0,83
Integral 95,42 + 1,68 35,19 + 3,98

Fe?, LOQ = 1,469 pg-g-1. média + desvio padrdo para extragdo. Fe?*, LOQ = 0,246 pg-g-!. média + desvio padrdo para
extracéo.

Os dados expressos na Tabela 2 representam as concentragdes de Fe?* em cada espécie
de peixe estudado, com uma massa de aproximadamente de 0,1 g. Com isso, comparou-se as
concentragcBes obtidas com base na extracdo assistida por ultrassom, onde para todas as
amostras apontam uma concentracao superior a estimada pela TBCA.

Tabela 2. Concentragdes estabelecidas pela tabela TBCA para 0,1 gramas de amostras.

Amostra Fe?* (ug/g)
Integral 10,4
Vermelho 12,1
Parboilizado 12,4
Arborio 4.6

Preto 30,1
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Conclusoes

A utilizacdo do aplicativo PhotoMetrix aliada a extracdo acida assistida por ultrassom
para determinacio de Fe?* mostrou-se adequado e eficiente, sendo uma alternativa
economicamente viavel e ecoldgica frente aos espectrofotbmetros e a preparos de amostras mais
laborosos. O método apresentou uma 6tima linearidade na curva de calibracdo. A concentracdo
dos fons Fe?* nas amostras analisadas encontra-se dentro da faixa linear, com baixos indices de
erros. Dessa forma, o aplicativo é uma ferramenta rapida, confiavel, de baixo custo e acessivel.
Além das caracteristicas mencionadas, o pequeno volume de amostras e reagentes usados para
obtencdo dos dados também demonstrou grande vantagem.
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