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EVALUATION OF SAMPLE TREATMENT IN MICRO-SCALE FOR THE DETERMINATION OF K, Mg, Na AND Zn IN
MEAT BY ATOMIC SPECTROMETRY TECHNIQUES. This paper describes the development of methods in micro-scale for the
determination of K, Mg, Na and Zn in meat by atomic spectrometry techniques. The limits of detection (LOD) for K and Na by

microdigestion were 0.18 and 0.20 mg g”', respectively whereas LOD for Mg and Zn by microsolubilization with TMAH were 2.40
and 18.4 pg g', respectively. The RSD values were lower than 6.0% and the CRMs analyzed showed values with 95% agreement.
The proposed methods are simple, fast and use small amounts of sample (around 10 mg) yet do not require special equipment for

sample preparation.
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INTRODUCAO

As carnes, em geral, sdo fontes importantes de proteinas, lipidios,
vitaminas lipossoliveis e minerais como Zn e Mg, os quais sdo con-
siderados minerais essenciais para o organismo humano, exercendo
fungdes importantes como a participaciio em vdrias reacdes celulares
e também sdo requeridos como cofatores em diversos sistemas enzi-
maticos dos processos metabdlicos.!

Contudo, atualmente, tem-se evidenciado um crescimento do
mercado de produtos processados a base de carne, j4 que a produgio
de alimentos de facil preparo se faz cada vez mais necessdria, visto o
ritmo acelerado da vida cotidiana. Entretanto, no decorrer do proces-
samento industrial, a disponibilidade, bem como perdas e ganhos de
nutrientes essenciais pode ser afetada, o que ird alterar a qualidade
nutricional do alimento.>*

Além disso, a conservacio das carnes, bem como de outros ali-
mentos processados, normalmente € feita pela adigdo de sais de Na,
principalmente o cloreto de sédio (NaCl), ja que este atua na mini-
mizacdo da agdo de agentes naturais (enzimas ou micro-organismos),
aumentando a vida de prateleira dos alimentos.>¢

Tendo em vista que, quantidades excessivas de Na estdo sen-
do associadas ao desenvolvimento de doencas cardiovasculares,
iniciativas estdo sendo feitas pelo Brasil, bem como por parte dos
principais paises, para redugao da adi¢do de NaCl nos alimentos. Em
contrapartida, como o K atua de forma efetiva em conjunto com o Na
para manter o equilibrio hidrico do organismo humano, facilitando
as perdas de aguas que estdo diretamente associadas a eliminagao de
ions Na*, um aumento das concentra¢des de K na dieta pode proteger
contra a hipertensio. Deste modo, sabe-se que o ideal seria encontrar
quantidades semelhantes de Na e K nos alimentos em geral.””

O controle de metais como Na, K, Mg e Zn, bem como os
principais nutrientes contidos nos alimentos cdrneos, € de suma im-
portancia para garantir a qualidade nutricional e toxicoldgica destes
produtos. Uma vez que os métodos convencionais de andlise sdo
em sua maioria morosos € mais propensos a contaminagdes, faz-se
necessdrio o desenvolvimento de métodos rdpidos e simples, com a
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utilizacdo de pequenas quantidades de amostra e reagente, gerando
uma quantidade menor de residuo e, principalmente, fornecendo
resultados exatos e precisos.!*!!

Dentre os métodos convencionais de preparo de amostras desta-
cam-se a digestdo dcida em sistemas abertos, os quais necessitam de
quantidades relativamente elevadas de dcidos ou misturas de dcidos,
bem como de um tempo de andlise maior, o que torna a andlise mo-
rosa e dispendiosa.''? Sendo assim, vdrios métodos alternativos de
preparagdo das amostras estdo sendo desenvolvidos com o intuito de
minimizar possiveis inconvenientes relacionados a esta etapa. Como
exemplo, pode-se destacar a amostragem por suspensio, a qual poderd
envolver a solubilizacéo parcial da matriz da amostra, utilizando tanto
reagentes dcidos como alcalinos.'>'* Processos de microdigestdo
também vém sendo estudados, os quais caracterizam-se por utilizar
uma massa menor de amostra € um menor tempo de exposicao das
amostras na presenca de quantidades reduzidas de reagentes.!>!¢

Assim, o objetivo principal deste trabalho foi de avaliar métodos
de preparo de amostras de carnes (frescas e processadas) em micro-
escala, baseados em procedimentos de microdigestdes e microsso-
lubilizagdes, os quais constituem alternativas interessantes e vidveis,
pois sdo realizados em um curto periodo de tempo, além de utilizar
quantidades minimas de amostras e reagentes para determinagdo de
K, Mg, Na e Zn por técnicas de espectrometria atomica.

PARTE EXPERIMENTAL
Equipamentos e parametros instrumentais

Um espectrometro de absorcdo atomica modelo AA-6300
(Shimadzu, Japdo) com chama ar-acetileno e corretor de fundo Smith-
Hieftje foi utilizado para a determinagao de Na e K por espectrometria
de absor¢@o atdmica com chama em amostras comerciais de carnes
processadas e materiais de referéncia certificados (CRMs). Para as
determinagdes de Mg e Zn foi utilizado um corretor de fundo com
lampada de arco de deutério e as andlises para estes elementos foram
feitas nas mesmas amostras e adicionalmente em duas amostras de
carnes frescas. Foram utilizadas lampadas de cdtodo oco (Hamamatsu
Photonics K.K, Japdo), para cada elemento e empregadas as condi-
¢des operacionais recomendadas pelo fabricante do equipamento:
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comprimento de onda de 589,0 nm, 766,5 nm, 285,2 nm e 213,9 nm
e corrente da lampada: 8/600, 8/600, 8/0 e 8/0 mA para Na, K, Mge
Zn, respectivamente. Todas as andlises foram feitas utilizando-se um
acessorio disponivel nesse modelo de espectrdmetro, o qual permite a
microinje¢do de pequenos volumes de solu¢do da amostra na chama
(5 a200 pL). Esse sistema resulta em um sinal transiente, podendo
ser registrada tanto a altura maxima do pico, quanto a sua drea inte-
grada. As determinagdes de Na e K também foram realizadas em um
fotdmetro de chama modelo B462 (Micronal, Sdo Paulo, SP, Brasil),
o qual foi operado nas seguintes condi¢des para ambos os elementos:
taxa de aspiragdo da amostra (5 mL min™), ar comprimido (9 L min™)
a uma pressao de 1 kgf cm? e chama de gds butano.

As amostras foram cortadas com faca inox para evitar contamina-
¢do e, posteriormente, homogeneizadas utilizando um miniprocessa-
dor de alimentos (Black & Decker, Brasil) e pesadas utilizando uma
balanca analitica com resolu¢do de 0,1 mg e tara mdxima de 210 g
(Ohaus Adventurer, Modelo AR 2140, Pine Brook, NJ, EUA). Para
a microdigestio dcida das amostras foi utilizado um forno de micro-
-ondas (Panasonic, Manaus, AM, Brasil, Modelo NN-ST571WRU
de frequéncia de 2450 MHz) e para a solubilizagdo em meio de
acido férmico foi utilizado um banho ultrassonico (Modelo Q335D,
Quimis, SP, Brasil).

Reagentes e solu¢oes

Todos os reagentes utilizados foram de grau analitico. A dgua
utilizada no preparo das amostras e das solucdes foi obtida por um
sistema de purificacdo de dgua Direct-Q 3 (Millipore Corporation,
Bedford, MA, E.U.A.), com resistividade de 18,3 MQ cm’. Acido
nitrico 65% (m/m) (Synth, Brasil) foi purificado por destilagdao em
um sistema de sub-ebuli¢do de quartzo MA-075 (Marconi, Piracicaba,
SP, Brasil). Solucdes padrdes de K, Mg, Na e Zn foram diariamente
preparadas a partir da dilui¢do de uma solucéio estoque contendo
1000 mg L (Fluka, Buchs, Alemanha) de cada elemento em dgua
deionizada, bem como as soluc¢des (CsCl para Na e K e KCI para
Mg) utilizadas para a minimizacao de interferéncias relacionadas ao
processo de atomizagdo. Os seguintes reagentes foram utilizados para
a microssolubilizacio das amostras: dcido féormico (Fluka Analitica,
Alemanha), hidréxido de tetrametilamonio pentahidratado ou TMAH
(Sigma Aldrich, Alemanha) e, para a microdigestio foi utilizado o
dcido nitrico (Synth, Brasil), previamente purificado, como j4 citado.

Os seguintes CRMs foram utilizados para o desenvolvimento e
verificacio da exatiddao das metodologias propostas para a determina-
¢do de Na e K: CRM 1546 (carne homogénea), CRM 1577c (figado
bovino). Ja para as determina¢des de Mg e Zn, foram empregados
0 CRM 1577c e CRM 1577b, ambos de figado bovino. Os CRMs
utilizados sao produzidos pelo NIST- National Institute of Standards
and Technology (Gaithersburg, MD, USA).

Vidrarias e recipientes de plasticos, como ponteiras de micro-
pipetas, tubos de centrifuga e copos pertencentes ao amostrador
automadtico do equipamento foram imersos em um banho de HNO,
10% (v/v), por no minimo 48 horas e, posteriormente, lavados com
dgua deionizada e secos em ambiente fechado.

Preparo das amostras

As amostras utilizadas na avaliagdo das metodologias propostas
foram de origem comercial, provenientes de diferentes fabricantes
(salsicha, almondega e carne bovina fatiada) e também frescas (bovi-
nas e suinas). Para este estudo, quantidades significativas de amostras
(~200 g ou todo o enlatado) foram inicialmente cortadas com uma
faca inox, moidas simultaneamente e homogeneizadas com auxilio
de um miniprocessador de alimentos, sem tempo fixo, até as amostras
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se apresentarem suficientemente homogéneas, de acordo com a sua
natureza e quantidade. Apds esta etapa, os patés das amostras foram
preservados em pequenas porg¢des sob refrigeracdo, a uma temperatura
de -16 °C em potes de plastico, previamente descontaminados. As
amostras foram descongeladas para andlise a temperatura ambiente e
homogeneizadas. Apds este procedimento, uma aliquota foi retirada
e o restante da amostra foi novamente congelado. As amostras foram
preparadas utilizando-se diferentes procedimentos para determinagao
de Nae K; e para Mg e Zn os quais serdo descritos, respectivamente,
nos itens a seguir.

Preparo das amostras para determinacio de Na e K

As amostras reais (carnes processadas) e os CRMs citados ante-
riormente foram tratadas a partir de trés diferentes procedimentos de
preparo, descritos abaixo. Os procedimentos 2 e 3 foram usados para
verificar a exatiddo do método de microdigestdo proposto.

Procedimento 1 — Microdigestdo (Mineraliza¢do com HNO, em
sistema fechado)

As amostras foram preparadas diretamente em frascos volumétri-
cos de polipropileno (PP) de 50 mL. Foram pesadas aproximadamente
10 mg de amostra de carne processada e adicionados 150 uL de HNO,
65% (m/m). A mistura foi levada a um forno de micro-ondas, onde
primeiramente foi realizada a otimizag@o da poténcia e o tempo neces-
sdrio para obter uma digestdo completa das amostras. Posteriormente,
as amostras foram colocadas uma a uma no centro do prato giratdério
do forno, como sugerido por Rosini ef al.,'” os quais evidenciaram
que este € o local de melhor distribui¢do da radiagdo micro-ondas.
No forno, as amostras permaneceram por 5 minutos na poténcia ma-
xima determinada (680 Watts). A digestdo foi considerada completa
quando toda a gordura da amostra de carne foi dissolvida e a solucéo
resultante mostrou-se homogénea e limpida. Apds o resfriamento, as
amostras foram aferidas a 50 mL com dgua deionizada.

A aplicabilidade do procedimento de microdigestao s6 pode ser
avaliada nas amostras de carnes para determinacdo de Na e K, ja que
esses minerais se apresentam em altas concentragcdes em produtos
processados e assim, necessitam de um alto fator dilui¢do, permitindo
0 uso de frascos com uma maior capacidade volumétrica, o que faz
com que estes sejam aptos a garantir a total solubiliza¢do dos gases
formados durante as reacdes de mineralizagdo. Cabe salientar que
o uso deste procedimento para determinagdo de elementos que se
encontram em menores concentragdes (como por exemplo, Mg e
Zn), necessita de uma melhor otimizacéo das condi¢des de trabalho,
aliada a utiliza¢@o de um sistema que permita a digestdo das amostras
sob radia¢do micro-ondas associado ao emprego de micro frascos,
garantindo a eficiéncia das microdigestdes, bem como a seguranga
do analista.

Procedimento 2 — Microssolubilizacdo com TMAH

As amostras foram preparadas através de uma simples mistura
de aproximadamente 10 mg de amostra com 150 pL da solucdo de
TMAH 25% (m/v), as quais foram preparadas diretamente nos frascos
volumétricos de polipropileno de 50 mL. As amostras ficaram em con-
tato com a solugdo alcalina durante um periodo de aproximadamente
12 horas em temperatura ambiente e o frasco permaneceu fechado até
a completa solubilizagdo. Apds, o volume foi completado a 50 mL
com dgua deionizada e a concentracao final da solugao foi de 0,075%
(m/v) de TMAH. A suspensao resultante foi submetida para andlise.

Procedimento 3 — Microssolubiliza¢do com acido formico
(HCOOH)
Amostras de carne foram solubilizadas em meio de HCOOH
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segundo o método descrito por Scriver et al,'® porém, a metodologia
foi adaptada ao sistema em microescala: aproximadamente 10 mg
de amostra foram pesados diretamente em frascos de polipropileno
de 50 mL, seguido da adi¢ao de 200 pL de HCOOH. Em seguida,
a mistura foi colocada em um banho de ultrassom a 70 °C por um
periodo de 2-3 h. Apés o resfriamento, o volume foi completado a 50
mL com dgua deionizada para as subsequentes andlises.

Preparo das amostras para determinacio de Mg e Zn

Para a determinacdo de Mg e Zn foram estudados dois procedi-
mentos de preparo de amostra: microssolubilizagdo usando o meio
acido (HCOOH) ou o meio alcalino (TMAH). Quantidades diferentes
de amostras foram necessdrias para determinacio de Mg e Zn, con-
forme descrito a seguir nos procedimentos 4 e 5:

Procedimento 4 — Determina¢do de Mg

As amostras foram preparadas diretamente em frascos volumétri-
cos do tipo eppendorf de 2 mL. Tanto as massas de amostras pesadas
quanto os volumes adicionados de TMAH e HCOOH, assim como
0 tempo necessdrio para ocorrer a completa solubiliza¢do foram
iguais aos procedimentos 2 e 3 para ambos os procedimentos (4 e
5), descritos anteriormente. Apds a solubilizag@o as amostras foram
aferidas a 2 mL com dgua deionizada para posterior andlise.

Procedimento 5 — Determinagdo de Zn

Tendo em vista que o Zn normalmente se apresenta em baixas
concentracdes em carnes, massas distintas de amostras reais foram
pesadas, as quais foram dependentes da natureza da amostra a ser
analisada. Para as amostras de almondegas, carne bovina processada
enlatada e carne bovina fresca foram pesados aproximadamente 20
mg. J4 para as amostras de carne suina fresca e salsicha foi necessé-
rio pesar uma massa de aproximadamente 50 mg. As solubiliza¢des
destas respectivas massas em meio de TMAH e HCOOH (150 L e
400 uL, respectivamente) foram feitas diretamente nos frascos volu-
métricos do tipo eppendorf de 2 mL e, apds a completa solubilizagio,
as amostras foram aferidas a este volume com dgua deionizada para
posterior andlise.

Metodologia

Primeiramente, estudos foram feitos com o objetivo de verificar
possiveis erros de pesagem, bem como calcular o teor de umidade
referente a cada amostra analisada. Para tanto, aproximadamente
500 mg de amostras de carne (processadas e frescas) foram pesadas
em um vidro de relégio, secas em uma estufa a uma temperatura de
aproximadamente 100 °C e mantidas até adquirirem peso constante,
eliminando assim, a umidade.

Um estudo adicional de calibragdo em meio aquoso foi realizado
para todos os elementos a fim de avaliar se as curvas poderiam ser
feitas nestas condi¢des. No entanto, os resultados analiticos foram
obtidos pelo preparo das curvas de calibracdo usando solu¢des pre-
paradas no mesmo meio utilizado para o tratamento das amostras,
ja que as curvas obtidas em meio aquoso nao apresentaram sensibi-
lidades semelhantes. Todas as amostras, quando necessdrio, foram
diluidas com dgua deionizada, a fim de se adequarem a faixa linear
de calibragdo. Cabe salientar que todos os resultados obtidos, tanto
para as amostras de carnes quanto para os CRMs, foram calculados
baseados na massa imida de cada amostra.

Para determinagdo de Na e K por FAAS foi necesséria a adigdo
de um tampao de ionizagdo CsCl a 0,1% (m/v), concentracio esta
indicada pelo fabricante, a qual foi adicionada nas solucdes das
amostras e padrdes para minimizar interferéncias de ionizagéo." Para
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as determinagdes de Mg por FAAS foi utilizado o KCI1 (10 mg L)
nas solucdes das amostras e padrdes, pois a solugdo recomendada
pelo fabricante (LaCl, 0,1% (m/v)) ndo pode ser usada em meio de
TMAH devido a formacao de precipitado que causou o entupimento
do sistema de nebulizacao.

Para todas as andlises foi utilizado um volume de 200 puL de
soluciio de amostra e padrdes, que foi introduzido diretamente no
sistema de nebulizagdo. O sinal transiente foi avaliado pela drea do
pico integrada, o que resultou em um ganho de sensibilidade.

RESULTADOS E DISCUSSAO
Determinacio de Na e K em amostras de carnes processadas

Embora a metodologia proposta para determinacido de Na e K
em amostras de carnes tenha se baseado no principio da metodologia
recomendada pelo Ministério da Agricultura para andlise de carnes,?
como por exemplo, o uso da digestdo dcida na presenca de HNO,
sob aquecimento, as metodologias propostas aqui inseriram mu-
dancas significativas em prol, principalmente, da Quimica Analitica
moderna e dos principios da Quimica Verde. Entre elas se destacam
o uso de quantidades reduzidas de amostras e, consequentemente,
de reagentes, bem como a praticidade aliada a seguranga da andlise,
com uma menor manipula¢do da amostra e o tempo de anélise con-
sideravelmente reduzido.

E importante salientar também que as microdigestdes foram rea-
lizadas em um sistema fechado, utilizando aquecimento por radiagdo
micro-ondas, de baixo custo, dispensando sistemas de controle de
temperatura e pressdo, uma vez que a andlise nio apresenta riscos de
acidentes, ja que quantidades minimas de amostras e reagentes sao
utilizadas, assegurando assim uma digestdo completa da amostra e
a integridade fisica do analista. Também facilita a popularizacio da
utilizac@o deste procedimento em andlises de rotina.

De acordo com os resultados apresentados na Tabela 1, foi possi-
vel verificar que o procedimento proposto baseado na microdigestao
dcida (procedimento 1), aplicado a andlise de trés amostras reais de
carnes, para a determinagdo de Na e K por diferentes técnicas (FAAS
e FAES), se mostrou eficaz, uma vez que ndo houve diferengas sig-
nificativas entre os resultados a um nivel de confianca de 95% pela
aplicacdo do teste 7-student pareado.

Posteriormente, conforme apresentado na Tabela 2, a verificagdo
da exatiddo desta metodologia também foi avaliada com base na
andlise das mesmas amostras de carnes preparadas em diferentes
meios (TMAH e HCOOH) conforme anteriormente descrito nos
procedimentos 2 e 3. As concentragdes obtidas pelos diferentes mé-
todos de preparo das amostras estdo de acordo para os analitos em
estudo, indicando a exatidao dos resultados, atestado pela aplicacdo
do teste t-student pareado.

Com este mesmo objetivo, diferentes amostras de material biol6-
gico certificadas foram analisadas para determinagdo de Na e K por
FAAS e FAES. Com base nos resultados apresentados na Tabela 3, foi
verificado que os valores de concentrac@o para Na e K obtidos para os
CRMs estudados foram satisfatérios, com aproximadamente 95% de
concordancia entre os valores encontrados e os valores certificados.
Cabe ressaltar que os CRMs analisados s@o considerados adequados
para representar as amostras reais de carnes, bem como atestar a
homogeneidade das mesmas, principalmente o CRM 1546, o qual
é produzido como uma amostra real de carne, contendo a umidade
semelhante das amostras reais utilizada neste trabalho, porém, com
as concentragdes dos analitos certificadas.

Avaliando-se as concentracdes obtidas para os analitos em es-
tudo, nas trés amostras de carnes processadas analisadas (Tabelas 1
e 2), pdde-se atestar que as concentracdes encontradas de Na foram
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Tabela 1. Valores de concentragdo obtidos de Na e K por FAES e FAAS (média + desvio padrao; n=3) em amostras de carnes processadas preparadas pelo

processo de microdigestdo em meio de HNO,

F AES FAAS
Analito Amostra
VE (mg kg™) RSD (%) LOD (mg g") VE (mg kg™) RSD (%) LOD (mg g")
A 1.363,5 £ 67,8 49 1.128,5+ 51,6 4,6
K B 958,2 £ 37,1 39 0,18 1.117,3 £ 50,9 4,6 1,09
C 1.687,9 + 88,5 52 1.752,7£22,2 1,3
A 5.780,2 +237,2 4,1 5.607,9 +117,6 2,1
Na B 8.859,7 +76,9 0,9 0,20 8.393,9+214,9 2,6 1,30
C 2.952,2+9,7 0,3 2.585,3+79.3 3,1

A: Carne Bovina Processada; B: Salsicha Vienna; C: Almondega. VE: Valor Encontrado; RSD: Desvio padrio relativo; LOD: Limite de Deteccao.

Tabela 2. Valores de concentracio obtidos para Na e K por FAES em amostras de carnes processadas preparadas em dois diferentes meios (média + desvio

padrdo; n=3)
TMAH Acido Férmico
Analito Amostra
VE (mg kg) RSD (%) LOD (mg g") VE (mg kg™) RSD (%) LOD (mg g")

A 1.259,0 £ 97,4 7,7 1.297,4 £ 10,9 0,8

K B 1.048,1 £ 65,5 6,2 0,12 1.140,7 £ 77,5 6,8 0,03
C 14374 +£443 3,1 1.675,4 £ 16,9 1,0
A 5.367,8 £36,9 0,7 5.162,5 +241,6 4,7

Na B 8.751,6 + 83,4 1,0 0,14 8.569,4 + 132,2 1,5 0,05
C 2.860,4 £ 61,9 22 2.904,3 + 74,9 2,6

A: Carne Bovina Processada; B: Salsicha Vienna; C: Almondega. VE, Valor Encontrado; RSD, Desvio Padrao Relativo; LOD, Limite de Deteccao.

Tabela 3. Valores de concentragio de Na e K encontrados nos CRMs por FAES e FAAS (média + desvio padrdo, n=3) através do processo de microdigestao

com HNO,
F AES F AAS

Amostra vC

VE RSD (%) VE RSD (%)
Bovine liver (NIST 1577¢)*
Na 0,2033 + 0,0064 0,1952 +0,0072 37 0,1923 +0,0148 7,1
K 1,0230 = 0,0640 1,0170 = 0,0500 49 0,9990 + 0,0300 3,0
Meat Homogenate (NIST 1546)°
Na 9.990 =716 10.672 =430 4,0 10.422 + 861 83
K 2.370 £ 200 2378 £24 1.0 2.373 £ 151 6,4

“%: g/100g; "ppm = mg kg'. VC: Valor Certificado; VE: Valor Encontrado; RSD: Desvio padrao relativo.

sempre superiores as de K, o que ressalta a importancia do desen-
volvimento de métodos de andlise que possam vir a ser utilizados
para o controle de qualidade destes produtos, ja que o recomendado
¢é que esses elementos estejam em quantidades semelhantes nos ali-
mentos processados. Das amostras analisadas, a salsicha foi a que
apresentou maior concentracdo de Na, o que pode estar associado
ao uso demasiado de sais a base deste elemento em sua composicao,
como: cloreto de sédio (sabor), nitrito/nitrato de sédio (conservante),
fosfato de sddio (estabilizador) e eritorbato de sddio (antioxidante).
De acordo com a OMS,?! estas amostras apresentaram valores 4 vezes
maiores do que o permitido, enquanto que as demais apresentaram
concentracdes de menor propor¢ao.

Determinacio de Mg e Zn em amostras de carnes processadas
e frescas

Para o desenvolvimento dos procedimentos propostos e verifica-
¢do da concentrac@o dos respectivos analitos, amostras comerciais

de carnes processadas e frescas foram preparadas através de mi-
crossolubilizacdes com TMAH e HCOOH (procedimentos 4 e 5,
respectivamente). O TMAH € um reagente que tem se apresentado
como uma boa alternativa de preparo para amostras bioldgicas, forne-
cendo solucdes com caracteristicas de uma suspensao, apresentando
um baixo fator de dilui¢do, as quais podem permanecer estdveis por
até trés meses em temperatura ambiente. Diversos trabalhos atuais
reportam que suspensdes preparadas em meio de TMAH podem
permanecer estdveis por até um ano.'>!*

A exatiddo dos resultados obtidos a partir das metodologias
propostas para a determinacéio de Mg e Zn foi avaliada pela anélise
de duas amostras de referéncia certificadas de carne, ambas de figado
bovino (NIST 1577b e NIST 1577c, respectivamente). Segundo os
resultados apresentados na Tabela 4, foi possivel verificar uma boa
concordancia entre os resultados obtidos e os valores certificados
de concentragdo para os dois meios de solubilizagdo das amostras.
Porém, menores desvios-padrdo relativos (RSD) foram obtidos uti-
lizando o TMAH (£ 6%). Além disso, a aplicagdo do teste t-student
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mostrou, para um nivel de 95% de confianca, que os resultados
encontrados nfio apresentaram diferencas significativas em relacéo
aos valores de concentracdo certificados, o que comprova a exatiddo
da metodologia proposta.

Como pode ser observado na Tabela 5, concentragdes significa-
tivas tanto para Mg como para Zn foram encontradas nas amostras
de carnes analisadas. No entanto, concentragdes bem menores de Zn
foram encontradas, o que ndo desmerece a importancia das carnes na
alimentacdo, ja que o Zn € um micronutriente essencial que, mesmo
estando em baixas concentracdes, desempenha diversas fungdes no
organismo.'* Cabe salientar também que concentragdes similares de
Zn em carnes frescas foram encontradas em um trabalho de Andrade
et al.,’ que obtiveram valores de aproximadamente 20 mg kg! de Zn
em amostras bovinas frescas (tipo alcatra).

De acordo com os resultados obtidos para Mg (Tabela 5), as amos-
tras de carnes processadas apresentaram valores de concentracdes
menores quando comparadas com as amostras de carnes frescas. Estas
variagdes podem ser devidas a diferencas na composi¢do nutricional

Quim. Nova

dos produtos analisados, a dieta dos animais e o solo e/ou tipo de
pastagem em que este foi criado. Além disso, pesquisas recentes
mostram perdas da qualidade nutricional (vitaminas e minerais)
durante as etapas de processamento dos alimentos.>**

Parametros de mérito

Os pardmetros de mérito obtidos para as curvas de calibra¢do para
Na e K, tanto por FAAS como por FAES, a partir da metodologia
proposta de preparo das amostras por microdigestdo (procedimento
1), estdo apresentados na Tabela 6. Como pode ser observado, os
valores do coeficiente de correlagdo (R) para ambas metodologias
foram superiores a 0,99, atestando a boa linearidade do método pro-
posto. A faixa linear de trabalho para Na e K foi de 0,1 a2 mg L.
Os limites de detecgio alcangados pelas metodologias sdo adequados
a proposta do trabalho.

A partir dos resultados apresentados na Tabela 7, verifica-se que
as curvas de calibragio para Mg e Zn tanto em meio de TMAH como

Tabela 4. Valores de concentracao para Mg e Zn encontrados nos CRMs por FAAS (média + desvio; n=3) apds solubilizagdo em meio de TMAH ou HCOOH

TMAH HCOOH
Amostra
VC (mg kg™) VE (mg kg™") RSD (%) VE (mg kg™) RSD (%)
CRM 1577b
Mg 601 +28 572+ 10 1,7 589 £ 40 6,7
Zn 127 £ 16 132 +8 6,0 128 +21 16
CRM 1577¢
Mg 620 +42 634 + 36 5,6 600 + 27 4,5
Zn 181,1 £ 10,0 185,5 8,0 43 172,8 £ 8,0 4,6
VC: Valor Certificado; VE: Valor Encontrado; RSD: Desvio padrio relativo.
Tabela 5. Resultados de concentrac@o encontrados de Mg e Zn nas amostras de carnes em meio de TMAH por FAAS (média + desvio; n=3)
Amostras Mg Zn
VE (mg kg™) RSD (%) LOD (ug g") VE (mg kg™ RSD (%) LOD (ug g")
Almondega 126,84 + 3,29 2,6 12,13 £ 0,86 7,1
Carne Bovina Processada Enlatada 120,58 = 1,51 1,3 65,25 +4,70 7,2
Salsicha 167,03 £9,10 54 2,40 10,28 + 0,67 6,5 18,4
Carne Bovina in Natura 215,34 + 13,82 6,4 21,94 + 1,86 8.5
Carne Suina in Natura 253,10 £22,74 8,9 18,11 + 0,82 4,5
VE: Valor Encontrado; RSD = Desvio Padrao Relativo; LOD = Limite de Detecgao.
Tabela 6. Parametros de Mérito para determinacdo de Na e K em amostras de carnes processadas em meio de HNO, por FAES e FAAS
FAES FAAS
a (L mg") LOD (mg g) R a (L mg") LOD (mg g) R
K 0,4236 0,18 0,9998 0,5745 1,09 0,9951
Na 0,2416 0,20 0,9999 0,4554 1,30 0,9993
a: coeficiente angular da curva; LOD: limite de detec¢do; R: coeficiente de correlagio linear.
Tabela 7. Parametros de mérito para determinacdo de Mg e Zn em meio de TMAH e HCOOH para amostras de carnes por FAAS
TMAH HCOOH
a (L mg") LOD (ug g") R a(L mg") LOD (ug g") R
K 1,8722 2,40 0,9997 1,1763 9,40 0,9996
Na 0,5349 18,4 0,9984 0,3823 34,5 0,9976

a: coeficiente angular da curva; LOD: limite de detec¢do; R: coeficiente da curva de calibracdo.
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em meio de HCOOH, apresentaram bons coeficientes de correlagiao
linear, com R>0,99; bem como mostraram sensibilidades adequadas
para atender ao objetivo do trabalho. No entanto, em meio de HCOOH
valores menores de coeficientes angular foram obtidos para ambos
elementos, bem como LODs e RSD mais elevados, demonstrando
que a utilizagdo de TMAH para solubiliza¢do de amostras de carnes
se apresentou como uma metodologia mais adequada, sensivel e
reprodutivel. A faixa linear de trabalho para o Mg foi de 0,1 a 0,4
mg L' e parao Zn foi de 0,1 a 1,5 mg L. De acordo com os desvios
padrdo relativos (RSD<6,0%) apresentados na Tabela 4, verifica-se
uma boa reprodutibilidade dos resultados, parametro este fundamental
para assegurar a confiabilidade das andlises.

CONCLUSAO

De acordo com os resultados apresentados, pode-se concluir que
os métodos de preparo de amostra em microescala sdo uma alterna-
tiva vidvel para serem aplicados para a determinagdo de K, Mg, Na
e Zn em amostras de carnes. Os métodos propostos sdo simples e
reprodutiveis, exigindo micro quantidades de amostras e reagentes,
promovendo de forma eficiente o preparo das respectivas amostras.
Além disso, sdo menos suscetiveis a contaminag@o, pois permitem a
minima manipulac¢ao das amostras e operam em sistemas fechados,
sendo adequados para a utilizagdo em andlises de rotina.

Os resultados deste estudo ressaltam também a importancia do
controle de qualidade de Na e K em alimentos processados, ja que
nas amostras reais analisadas foi constatada uma diferenca signi-
ficativa entre as concentragdes destes elementos, podendo assim,
ser um problema de satude publica. As altas concentracdes de Na
encontradas comprovam a importancia de um controle de qualidade,
bem como uma reducio do teor de sal nos alimentos processados
produzidos no Brasil.
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