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1. INTRODUCAO

A adesdo as praticas alimentares saudaveis tornou-se uma importante
recomendacao de saude global nas ultimas décadas, devido as taxas crescentes
de sobrepeso e obesidade e, consequentemente, doencas cronicas relacionadas
a nutricdo (por exemplo, doencas cardiovasculares e diabetes). A expressao
“alimentacdo saudavel’ se refere basicamente a uma dieta com ingestao
equilibrada e variada dos grupos de nutrientes essenciais ao bom funcionamento
do organismo humano, como proteinas, fibras, gorduras, carboidratos, vitaminas e
minerais (Kristensen et al., 2013; Guertin et al., 2020).

Nesse contexto, a chia (Salvia hispanica L.) tem se destacado no mercado
de alimentos saudaveis, devido ao seu alto valor nutricional e potencial funcional.
E muito consumida in natura e também aparece como insumo muito promissor
para atender a demanda de produtos saudaveis (Fasolin et al., 2019; Lépez et al.,
2019).

O aumento do consumo de alimentos com propriedades funcionais sem a
aprovacao do rétulo pelo érgdo de vigilancia sanitaria tem levado a preocupacao
publica, tornando-se necessario monitorar a qualidade desse tipo de produto para
garantir o beneficio de seu consumo (Siegrist et al., 2015; S& et al., 2020).

A chia, esta entre esses alimentos que muitas vezes apresentam pouca ou
nenhuma informacdo em sua embalagem, com relacdo aos componentes
nutricionais, como por exemplo, 0os minerais (Brito et al., 2017; Lopez et al., 2018).
Portanto, pesquisas relacionadas a sua composicdo mineral sdo de grande
importancia, de modo a fornecer mais informacdes sobre quais elementos estdo
presentes e em que quantidades, ampliando assim as informac¢des nutricionais
destes alimentos que estdo com 0 seu consumo em ascensao.

Sendo assim, para garantir a seguranca do consumidor existe a
necessidade de se utilizar métodos analiticos que sejam sensiveis e que
apresentem baixos custos operacionais, no intuito de facilitar a implementagéo em
andlises de rotina. O presente estudo tem como objetivo apresentar o
desenvolvimento de um método analiticopara a determinagdo da concentracao
total de Al, Ba, Ca, Fe, K, Mg e Na em amostras de chia empregando a técnica de
espectrometria de emissdo oOptica com plasma induzido por micro-ondas (MIP
OES).

2. METODOLOGIA

As amostras de chia utilizadas foram adquiridas no comércio de Pelotas-
RS. Através de um método de otimizacdo univariado, foram avaliados os
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seguintes parametros para a decomposicao: massa de amostra (mg); temperatura
(°C); tempo (h) e volume de peréxido de hidrogénio (mL).

Primeiramente avaliou-se o efeito da variacdo da massa de amostra (250,
500 e 750mg), fixando o volume de 5 mL de HNO3 65% (v/v), o tempo (3h) e a
temperatura (150°C). Posteriormente, fixada a massa de amostra, foi avaliada de
forma concomitante, a influéncia do tempo (2, 3 e 4h) e da temperatura (150 e
200 °C) do bloco digestor, para decomposicdo em presenca somente de acido.
Logo depois de fixados estes parametros, avaliou-se o volume de H202 35% (v/v)
(2, 3, 4 e 5 mL) necessario para uma decomposi¢cdo mais eficiente, ja que até
esta etapa, as amostras apresentavam um grande residual de gordura. Nesta
Ultima etapa a temperatura foi reduzida para 120 °C, para evitar a possivel perda
de amostra, j& que em temperaturas superiores, apos a adicdo de H202, foi
observada forte efervescéncia, principalmente para os volumes maiores.

O fabricante do espectrometro MIP OES, estabelece limites de 5% (v/v)
para o teor de acidez e de 3% (m/v) para o teor de sélidos totais dissolvidos, para
as solucdes que serdo analisadas no equipamento, de modo a evitar depositos,
preservar a vida util da tocha e garantir o bom funcionamento do plasma durante
as medidas.

Desta forma, a cada etapa do processo de otimizacdo a eficiéncia da
decomposicdo acida com sistema de refluxo e adequacdo das amostras as
condicdes de trabalho estabelecidas para o MIP OES, foram avaliadas através
dos teores de acidez e de sélidos totais dissolvidos, que foram determinados com
0s métodos descritos por Adolfo Lutz (IAL, 2008).

Para a decomposicao acida com sistema de refluxo, foi adicionado 750 mg
de amostra diretamente no tubo de digestdo e 5,0 mL de HNO3s 65% (v/v). Logo
apos, foi acoplado o sistema de refluxo (com recirculacdo de agua a 15 °C) e a
mistura foi aquecida no bloco digestor a 150°C por 2h. ApOs esse tempo,
adicionaram-se 2,0 mL de H202 35% (v/v) e as solugdes retornaram ao
aguecimento por mais 1h a 120 °C. Por fim, foi adicionado mais 2 mL de H202 e a
mistura foi agquecida novamente a 120 °C por mais 1h. A solucao resultante foi
avolumada a 50 mL com &gua deionizada. Antes das leituras no MIP OES, as
solucdes foram filtradas em papel filtro e diluidas 2,5 vezes com agua deionizada.
As amostras e os brancos foram preparados da mesma forma e em triplicata.

A fim de avaliar a exatiddo do método desenvolvido para as sementes de
chia, realizaram-se ensaios com adicdo de trés diferentes concentracdes do
analito, baseadas na faixa linear de trabalho. Para os elementos que estao
presentes em maior quantidade na amostra (Ca, Fe, K e Mg), adi¢cdes de 0,5; 1,0
e 1,5 mg L?! foram realizadas e para os analitos que apresentaram baixa
concentracéo (Al, Ba e Na), as adi¢des foram de 0,25; 0,50 e 0,75 mg L. Para a
leitura no MIP OES, foi adotada uma acidez maxima das solugdes finais de 2%
(v/v), de modo a aumentar a vida util da tocha, trabalhando com uma acidez
inferior ao limite (5% v/v). Desta forma, para a leitura de todos os analitos foi
necessario realizar alguma diluicdo e as adicbes foram multiplicadas pelo
respectivo fator de diluicdo. Foram consideradas aceitaveis na comprovacdo da
exatiddo do método, recuperacdes na faixa de 80 a 120%.

3. RESULTADOS E DISCUSSAO

Utilizando uma massa de 750 mg, decomposicao por 2 h em presenca de
HNO3s 65 % (v/v) a 150 °C e 2 adicbes de 2 mL H202 35% (v/v), com posterior
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aquecimento a 120°C por 1h, apos cada adicéo, obteve-se um digerido limpido e
dentro dos limites pré-estabelecidos para o MIP OES, com acidez de 5,09 +
0,10% (v/v) e solidos totais dissolvidos 1,05 + 0,04% (m/v). As curvas de
calibracdo obtidas apresentaram bons coeficientes de correlacédo linear (R > 0,99).
Foram obtidos limites de quantificacdo < 0,840 mg Kg?, sendo estes adequados
aos objetivos do trabalho. As recuperacgfes foram satisfatérias na faixa de 83 a
115%, demonstrando a boa exatiddo do método.

Apoés estabelecidas as melhores condicdes de trabalho e avaliada a
exatiddo do método, foram determinadas as concentracdes de Al, Ba, Ca, Fe, K,
Mg e Na, em 4 amostras de semente de chia de diferentes marcas. Os valores de
desvio padrdo relativo (RSD) foram inferiores a 7%, demonstrando uma boa
precisdo. Na Tabela 1 estdo apresentados os resultados obtidos.

Tabela 1 - Concentracéo total dos analitos em amostras de chia de diferentes
marcas (A, B, C e D) por MIP OES. (n=3)

Concentracdo, X = SD, mg kg (RSD, %)

Analito A B C D
Al 9,41 £ 0,58 (6,2) 36,11 £ 0,96 (2,7) 35,55+£0,97 (2,7) 8,56 +0,20 (2,3)
Ba 31,10 +£1,93 (6,2) 36,09 + 2,54 (7,0) 25,02 +0,07 (0,3) 42,18 +1,92 (4,6)
Ca 6527 £ 154 (2,4) 8385 + 471 (5,6) 6378 £ 152 (2,4) 9540 £+ 353 (3,7)
Fe 80,79 £ 0,80 (1,0) 99,41 £ 0,94 (0,9) 71,97 £0,05(0,1) 78,32+1,65(2,1)
K 7143 +85 (1,2) 8069 + 177 (2,2) 6944 +102 (1,5) 7059 + 115 (1,6)
Mg 3759 + 33 (0,9) 4841 + 309 (6,4) 3848 +101 (2,6) 3430+ 104 (3,0)
Na 16,66 + 0,01 (0,1) 53,31 + 3,32 (6,2) 44,16 £2,50 (5,7) 72,15+4,81 (6,7)

X = média; SD: desvio padrdo; RSD: desvio padrao relativo.

Conforme pode ser observado na Tabela 1, foi verificado variagdes nas
concentracfes quando comparadas as amostras de diferentes marcas. Essas
variacdes podem ser atribuidas a forma de cultivo da planta ou caracteristicas do
solo dependendo da regido onde foram plantadas. As amostras de semente de
chia utilizadas neste estudo séo provenientes de diferentes localidades: (A) S&o
Paulo; (C) Parana; (B e D) Rio Grande do Sul. Posteriormente, sera aplicado um
teste estatistico para avalicdo dessas diferencas.

4. CONCLUSOES

O método proposto para a determinacdo de Al, Ba, Ca, Fe, K, Mg e Na em
amostras de chia, mostrou-se eficiente para quantificacdo total destes analitos,
utilizando para o preparo das amostras um equipamento simples e de baixo custo,
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podendo assim, ser adotado em laboratérios para analise de rotina. Por fim, é
importante mencionar que o estudo sera continuado a fim de avaliar também a
frac@o bioacessivel destes elementos.
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