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Introducao

O lupulo (Humulus lupulus), matéria-prima essencial na produgcdo de cerveja, € amplamente estudado
principalmente por apresentar em seus cones femininos compostos organicos que conferem caracteristicas
sensoriais desejaveis."” A quantificagdo de elementos inorganicos nesses cones, usado na busca em
diferenciar variedades e origens geograficas, tem sido realizada por espectrometria atbmica, mas ainda nao
ha consenso sobre o preparo das amostras?4. Métodos convencionais envolvem o uso de A&cidos
concentrados e/ou decomposigéo assistida por micro-ondas (MW). Este estudo propde uma metodologia de
extragdo acida assistida por ultrassom (US), buscando menor consumo de reagentes e aparatos mais
acessiveis, para determinagao de Ca, Co, Cu, K, Mg, Mn, Ni, Sr e Zn em amostras de ltpulo peletizado.

Resultados e Discussao

Para os estudos foi utilizada uma amostra de lupulo da variedade Cascade peletizada. A amostra foi
submetida a uma decomposicao assistida por radiagdo MW, com 7 mL de HNO3s concentrado € 1 mL de H20-.
A decomposigéo foi verificada com teste de adigdo e recuperagéo (85 a 121%). Foram determinados os
analitos Co, Cu e Ni por espectrometria de massas com plasma indutivamente acoplado (ICP-MS), Ca, Mg,
Mn, Sr e Zn por espectrometria de emisséo 6tica com plasma indutivamente acoplado (ICP-OES) e K por
espectrometria de absorgéo atdbmica em chama (F AAS). As concentragdes obtidas pela decomposigéo foram
utilizadas 100% para calculo de recuperacao dos resultados com a extracdo 4cida assistida por US. Para a
otimizagdo dos parametros da metodologia de extragéo, foi realizada um Planejamento Fatorial 24 com as
variaveis: massa da amostra (mam), concentracdo de HNOs3 (Cac), tempo de sonicagéo (tus) e temperatura do
banho ultrassom (Tus). A partir do calculo da desejabilidade global (para analitos com di # 0) verificou-se que
as variaveis tus e Tus ndo foram significativas (95% de confianga). Ja com a avaliagéo individual dos analitos,
Tus se mostrou significativa para Co e Cu, assim como a interacdo de segunda ordem CacxTus para Ni. Como
estes analitos encontram-se em concentragdes mais baixas (<5 mg kg~'), optou-se por otimizar a variavel
Tus. Apesar da variavel mam ser significativa, os resultados indicaram que massas menores resultam em uma
melhor extragcéo. Para nao perder sensibilidade nem aumentar o limite de quantificagao, foi utilizada a massa
de 200 mg para a otimizacao. Desta maneira, foram otimizadas as variaveis Cac € Tus com um Planejamento
Composto Central 22 com ponto axial. Os resultados com a desejabilidade global (para analitos com di # 0)
indicaram que maiores Cac € Tus fornecem uma melhor extracdo para a maioria dos analitos (exceto Ni que
ja é extraido com eficacia em temperaturas mais baixas). A partir desses resultados, foram definidos os
valores de 75% para Cac € de 70°C para Tus (pard@metros do nivel +1 para ambas as variaveis). Para a amostra
avaliada, foi obtida recuperagéo adequada para Ca, Co, Cu, Mn, Sr e Zn.

Conclusoes

A extracao acida assistida por US demonstrou-se viavel para a quantificagao simultdnea de Ca, Co, Cu, Mn,
Sr e Zn em lupulo, oferecendo desempenho comparavel a decomposi¢ao assistida por radiagao MW. Apesar
de requerer 75% de HNO3;, o método proposto apresenta menor custo operacional e maior frequéncia
analitica do que a decomposig¢ao assistida por radiagdo MW.
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