Determinacio de cianeto em mandioca

1. AMOSTRA
Mandioca fresca; farinha de mandioca.

2. MATERIAL

2.1- Solucgao estoque de cianeto de sodio (NaCN) ou cianeto de potassio (KCN) a 0,1%
2.2- Solucdo de Hidroxido de sodio (NaOH) a 2,5%

2.3- Solucdo de Acido Sulfarico (H2SO4) a 10%

2.4- Solucgdo de Picrato Alcalino: Dissolver em uma pequena quantidade de agua, sob
aquecimento, 2,5g de carbonato de s6dio (Na2CO3) e 0,5g de acido picrico; completar o
volume até 100 mL com 4gua destilada (prepara no dia da utilizag@o e manter ao abrigo
da luz)

2.5- Espectrofotometro (490 nm)

2.6- Destilador (baldao de fundo redondo de 250 mL com duas saidas; funil de separagao
de 250 mL; condensador reto; adaptador de vidro com adngulo de 105°; junta cdnica na
saida do condensador)

2.7- Erlenmeyer de 125 mL.

3. PROCEDIMENTO

3.1- Preparagdo da amostra

Raizes frescas de mandioca sdo descascadas (pelicula marrom mais externa e parte
consistente intermediario) deixando-se apenas a polpa comestivel.

Pesar exatamente 20 g de amostra. Cortar em fatias, e estas, em pequenos pedagos,
radialmente.

3.2- Autolise

A autdlise (hidrolise enzimatica espontanea), podera ser realizada apenas em mandiocas
frescas, segundo o procedimento descrito por Pereira et al.

No baldo contendo a mandioca fresca, adicionar 100 ml de 4gua destilada. Fechar o
sistema (junta, curva e condensador). Mergulhar a extremidade do condensador em
erlenmeyer contendo 20 mL de NaOH 2,5%. Precaver-se da ndo existéncia de qualquer
tipo de vazamento nas jung¢des. O tempo minimo de autélise deve ser de 3 horas. A
seguir, realizar a destilacdo, de acordo com o item 3.4.

3.3- Hidrolise Acida

Para hidrolise 4cida serd utilizada a técnica preconizada por Gamacho.

No baldo contendo a mandioca fresca ou demais produtos processados, adicionar 80 mL
de 4gua destilada e fechar o sistema mergulhando a extremidade do condensador em
erlenmeyer contendo 29 mL de solu¢do de NaOH 2,5%. Pela outra saida do balao
adicionar 20 mL de H2SO4a 10%. Deixar processar a hidrélise por tempo minimo de 2
horas. Realizar a destilagdo, de acordo com o item 3.4, durante a hidrolise.

3.4- Destilagao

Antes de iniciar o aquecimento do sistema de destilacao, adicionar 40 mL de H>SO4 a
10% pela saida lateral do balao tomando-se o cuidado de ndo abrir o sistema. Para tanto
usa-se o recurso de utilizacao de um funil de separacao conectado a saida lateral.

3.4.1- Inicia-se o aquecimento recolhendo-se o destilado no erlenmeyer contendo a
solucdao de NaOH a 2,5%. Recolher cerca de 125 mL. Para a segunda destilacao,
preparar outro erlenmeyer contendo nova solu¢do de NaOH a 2,5%. Fechar o sistema.



3.4.2- Pela saida lateral adicionar, através de funil de separagdo, 80 mL de dgua
destilada e 20 mL de H2SO4 a 10%.

Reiniciar a destilagdo de recolher novamente 125 mL.

3.4.3- Transferir os destilados para 2 provetas de 200 mL e medir os volumes. Se
necessario, completar o volume até 125 mL com agua destilada.

3.5- Determinagao colorimétrica

3.5.1- Transferir 5 mL de cada destilado para os tubos de ensaio com tampa;

3.5.2- Adicionar 5 mL de solugdo de picrato alcalino a 0,5%;

3.5.3- Fechar, agitar e levar em banho-maria fervente (tubos destampados) durante 10
minutos; deixar esfriar a temperatura ambiente;

3.5.4- Fazer a leitura da absorbancia da solugao colorida contra o branco de reagente,
em 490 nm.

3.6- Curva de calibrag¢ao

3.6.1- Solucao de trabalho (50 pg/mL): Diluir 0,5 mL da solucdo estoque a 0,1% de
cianeto de sodio (ou de potdssio) com agua destilada para um volume de 10 mL.

3.6.2- Transferir para os tubos de ensaio de 15 mL, com tampa, aliquotas de 0,1 — 0,2 —
0,3-0,4-0,6-0,8 — 1 mL da solugdo de trabalho, correspondendo as massas de 5, 10,
15, 20, 30, 40 e 50 pg de cianeto. Completar o volume para 5 mL com agua destilada.
Para o branco de reativos, adicionar 5 mL de dgua destilada.

3.6.3- Prosseguir conforme descrito a partir do item 3.5.2.

3.7- Célculos

3.7.1- Tragar a curva padrao com regressao linear

3.7.2- Calcular a quantidade de cianeto presente na amostra, por meio da curva padrao
previamente preparada

3.7.3- Transformar os valores obtidos em pg/g (ppm), através da seguinte equacao:

m. VD

ug de cianeto/g de amostra = p_V

Onde:

m- massa (em pg) de cianeto na aliquota do destilado
VD - volume total do destilado

P - peso da amostra (em g) utilizada para analise

V - volume do destilado utilizado para analise

3.8- Somar os resultados obtidos para cada destilado, e expressar o resultado final da
concentragdo de CN™ em ppm.

4. INTERPRETACAO

Mandioca mansa: <50 mg/kg
Moderadamente venenosa: de 50 a 100 mg/kg
Brava: >100 mg/kg
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