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1. INTRODUCAO

As preocupacdes em relacdo a alimentacdo vém se modificando com o passar
do tempo, com um crescente interesse dos consumidores por alimentos saudaveis,
com a funcdo béasica de nutrir e outros beneficios adicionais a sautde (HANSEN &
THOMSEN, 2018). Um padrdo alimentar inadequado pode contribuir para o
desenvolvimento de doencas crbnicas, como cancer, diabetes, hipertensao arterial e
doencas cardiovasculares.

O pseudocereal amaranto (Amaranthus), de origem andina (ALVAREZ-
JUBETE et al., 2010), esta entre os alimentos que tém se destacado nesta nova
tendéncia do mercado alimenticio. O aproveitamento da planta € integral, as folhas
podem ser utilizadas como saladas, concentrados proteicos, produtos instantaneos e
alimentos infantis, e os talos como suplemento mineral e forragem. O valor nutritivo
da proteina faz com que o grao seja aplicavel tanto na fortificacdo de farinhas de
trigo, milho e tubérculos, como na elaboracdo de produtos como sopas, confeitos,
recheios, mingaus, pudins, paes, bolos, biscoitos, nuggets, entre outros, inclusive
em bebidas semelhantes ao leite (AMAYA-FARFANA et al., 2005 e TAMSEN et al.,
2018). Sua composicado mineral corresponde de 3,2 a 3,9%, mas ainda Sdo poucos
0s relatos na literatura sobre quais 0s minerais estao presentes neste alimento.

Desta forma, dados da composi¢cdo de alimentos sdo importantes para estimar
a adequacdo das ingestdes de elementos essenciais e avaliar os riscos de
exposicao decorrentes, principalmente da ingestdo de elementos potencialmente
toxicos, que podem ser provenientes de fatores naturais ou antropogénicos, como o
uso de fertilizantes e agroquimicos durante o cultivo das plantas (LOO et al., 2017;
HANSEN & THOMSEN, 2018 e KHANEGHAH et al., 2020).

Sendo assim, para garantir a segurangca do consumidor existe a necessidade
de se utilizar métodos analiticos que sejam sensiveis e que apresentem baixos
custos operacionais, com o intuito de facilitar a implementacdo em analises de
rotina. O presente estudo tem como objetivo apresentar o desenvolvimento de um
meétodo analitico para a determinacdo da concentracao elementar em amostras de
amaranto empregando a técnica de espectrometria de emissdo Optica com plasma
induzido por micro-ondas (MIP OES).

2. METODOLOGIA

A amostra de amaranto utilizada foi adquirida no comércio de Pelotas (RS).
Através de um método de otimizacdo univariado, foram avaliados os seguintes
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parametros para a decomposicado: massa de amostra (mg); temperatura (°C); tempo
(h) e volume de perdxido de hidrogénio (mL).

Primeiramente avaliou-se o efeito da variagdo da massa de amostra (250,
500, 750 e 1000mg), 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) (1, 2, 3
e 4mL) necessario para uma decomposi¢cao mais eficiente, ja que até esta etapa, as
amostras apresentavam um residual de gordura. Nesta Ultima etapa a solugdo foi
aguecida por mais 1h a 120 °C, a temperatura foi reduzida 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 solidos totais dissolvidos, para as
solugcbes que serdo analisadas no equipamento, de modo a evitar depdsitos,
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
condi¢Bes de trabalho estabelecidas para o MIP OES, foram avaliadas através dos
teores de acidez e de sélidos totais dissolvidos, que foram determinados com os
métodos descritos por Adolfo Lutz (IAL, 2008).

Para a decomposicdo acida das amostras, adicionaram-se 750 mg do grao
diretamente nos tubos de digestdo e 5 mL de HNOs 65 % (v/v). Em seguida, foi
acoplado o sistema de refluxo aos tubos e a mistura foi aquecida a 150 °C durante
2h no bloco digestor. Apos esse tempo, as solucdes foram resfriadas a temperatura
ambiente e entéo, fez-se a adicdo de 3 mL de H20:2. Por fim, as solu¢des retornaram
ao aquecimento por mais 1h a 120 °C. A solucéao resultante foi transferida de forma
quantitativa para frascos volumétricos de polipropileno, apés o seu resfriamento e
avolumada a 50 mL com agua deionizada. As amostras foram decompostas em
triplicata e os brancos analiticos foram preparados da mesma maneira. Para as
analises no MIP OES, as soluctes foram filtradas em papel filtro e diluidas 2,5 vezes
com agua deionizada.

Posteriormente, sera avaliada a exatiddo do método que estd sendo
desenvolvido para amostras de graos de amaranto, através da avaliacdo de CRM e
ensaios de recuperacdo, e a eficiéncia da decomposicdo através da analise de
carbono residual, para posterior determinacédo elementar em amostras de diferentes
marcas.

3. RESULTADOS E DISCUSSAO

O amaranto n&o se encontra na Tabela Brasileira de Composicéo de Alimentos
(TACO). Desta forma, é importante que as tabelas sejam constantemente
atualizadas e, para isto, faz-se necessario que trabalhos sejam gerados com este
intuito (TACO, 2011).

No preparo de amostras, a determinagcdo da umidade € importante para
realizacdo de ajustes nos calculos de concentracdo dos analitos, quando as
amostras apresentam grande quantidade de agua. O teor de cinzas de um alimento
também tem grande importancia, pois as cinzas correspondem a fracao inorganica,
gue permanece apds a queima da matéria organica, portanto, esta relacionada a
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guantidade de minerais presentes na amostra, mas nao corresponde a composi¢cao
mineral total, devido as possiveis perdas por volatilizagdo (IAL, 2008).

Sendo assim, inicialmente foram determinados os teores de umidade e de
cinzas na amostra de amaranto e os valores encontrados para estes parametros
foram de 12,9% de umidade e 2,1% de cinzas. De acordo com o trabalho
encontrado na literatura, a umidade do grao de amaranto pode variar de 9,2 a 13,7%
(MARCILIO et al., 2003) e o teor de cinzas encontra-se entre 2,6 e 3,97%
(MIRANDA-RAMOS et al., 2019). As variacbes podem ser devidas as diferentes
composicdes do solo, da localizacdo do cultivo, diferentes condi¢des climaticas ou
diferentes estagios de maturagéo dos graos.

Depois de estabelecidas as melhores condi¢bes para o preparo da amostra, a
solucéao final apresentou uma acidez de 4,91 + 0,07% (v/v) e 0,35 + 0,003% (m/v) de
solidos dissolvidos.

Até o presente momento, neste estudo, depois de estabelecidas as condi¢ces
de preparo da amostra, foi realizada uma varredura no MIP OES, para a amostra de
amaranto, de modo a verificar quais os analitos estdo presentes, para posterior
avaliacdo da exatiddo com materiais de referéncia certificado e ensaios de
recuperagdo, e determinagdo dos analitos em diferentes amostras. As curvas de
calibracdo obtidas para varredura realizada nas amostras de amaranto
apresentaram bons coeficientes de correlacao linear (R>0,99). Foram obtidos limites
de quantificacédo < 0,0367 mg L%, sendo estes adequados ao objetivo do trabalho.

Tabela 1. Concentracbes obtidas para os analitos encontrados na varredura
realizada na amostra de amaranto utilizando o MIP OES e 0s seus respectivos
limites de deteccao e quantificacdo. (n=3)

Concentracdo, X + SD, mg L (RSD, %)

Analito Amaranto LDg (mg L) LQ@ (mg LY
Al 0,070 + 0,001 (1,4) 0,0007 0,0024
B 0,127 + 0,003 (2,4) 0,0014 0,0049
Ba 0,080 £ 0,001 (1,3) 0,0001 0,0003
Ca 17,74 £ 0,46 (2,6) 0,0005 0,0017
Cu 0,060 £ 0,001 (1,7) 0,0032 0,0109
Fe 0,947 + 0,03 (3,2) 0,0012 0,0041
Hg 0,440 + 0,02 (4,5) 0,0110 0,0367
K 62,27 £ 1,70 (2,7) 0,0046 0,0153
Mg 25,70 + 0,61 (2,4) 0,0003 0,0011
Mn 0,350 £ 0,001 (0,3) 0,0002 0,0006
Na 0,370 £ 0,02 (5,4) 0,0011 0,0038
Si 0,467 £0,01 (2,1) 0,0022 0,0075
\ 0,202 £ 0,003 (1,5) 0,0108 0,0359
Zn 0,320 £ 0,02 (6,3) 0,0085 0,0284

X = média; SD: desvio padréo; RSD: desvio padrao relativo; LD): Limite de deteccéo
instrumental; LQg): Limite de quantificacdo instrumental.

4. CONCLUSOES
Conhecer a composi¢ado elementar dos alimentos é extremamente importante,

para avaliar os riscos e beneficios que o consumo dos mesmos pode oferecer a
saude do consumidor. O método de decomposicdo acida com sistema de refluxo,
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utilizando apenas HNOs e H202, proposto neste estudo, mostrou-se adequado para
a avaliagdo da concentracdo total de varios analitos, na amostra de amaranto,
utilizando a técnica de MIP OES. Posteriormente serdo realizados outros estudos
para comprovar a eficiéncia da decomposi¢éo da amostra e por final sera realizada a
determinacao elementar em amostras de diferentes marcas.
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