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RESUMO - Em virtude da importancia do selénio (Se) e de sua presenca significativa na
castanha-do-brasil, objetivou-se neste trabalho avaliar dois métodos de digestdo na
andlise do teor de Se em castanhas de ourigos procedentes do Estado do Pard, uma vez
que estudos anteriores apresentam resultados da grande variabilidade entre castanhas
individuais e misturas. Neste estudo priorizou-se a avaliacdo do teor de selénio por
ourico, homogeneizando as castanhas contidas no mesmo. Dois métodos de digestdo
foram testados: o primeiro por via imida, que consiste na reagdo com os acidos nitrico e
perclérico a quente, e o segundo usando energia de micro-ondas, com &cido nitrico e
peréxido de hidrogénio. Aos resultados obtidos foram aplicados os testes T-Student e
ANOVA, que demonstraram haver igualdade entre eles num intervalo de confianga de
95%.

ABSTRACT - Considering the importance of selenium (Se) and its significant presence
in Brazil nut, this study aimed to evaluate the concentration of total Se found in nut shells
of Brazil nut grew in the State of Para. Previous studies show a considerable variability in
Se level results among individual nuts. This study prioritized the evaluation of the content
of selenium per shell by homogenization of all nuts found in the same shell. Two
digestion methods were tested: the first, called wet digestion, the reaction was carried out
in presence of heated nitric and perchloric acids, and the second using microwave energy,
with nitric acid and hydrogen peroxide. Statistical analysis by Student’s t and ANOVA
tests showed a variation between the levels of Se analyzed and the methods used are
equivalent to a confidence level of 95%.

PALAVRAS-CHAVE: via umida; micro-ondas; ICP.
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1. INTRODUCAO

O selénio é um elemento traco que, apesar de possuir uma importante funcio antioxidante,
apresenta um efeito nocivo quando ingerido em excesso, e a diferenca entre a ingestdo recomendada e
aquela que produz toxidez é muito pequena. O Se € um microelemento essencial, que esta associado a
selenoproteinas, muitas das quais sdo enzimas que protegem contra a oxidacdo descontrolada no
organismo.

Tem sido demonstrado que o conteido de selénio em castanha-do-brasil pode variar
consideravelmente. Reilly (1999) citou que a faixa média de selénio encontrada em castanha-do-brasil,
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analisadas individualmente, foi de 3,6 mg/100g, alcancando niveis de 51,2 mg/100g, sendo esta
variacdo atribuida a eficiéncia biolégica da planta de capturar selénio do solo. Freitas et al (2004)
relataram que o valor médio encontrado para castanhas individuais foi 5,20 mg/100g (com variacio de
0,18 a 32,08 mg/100g) e que, considerando o peso médio de uma castanha, pode-se aferir que a
ingestao de uma castanha pode resultar no consumo de cerca de 178 ug de Se, em média, o que neste
caso levaria a um consumo acima da recomendacao didria que é de 55 pg/dia.

Barclay et al. (1996) analisaram 700 amostras de alimentos e verificaram que a maior
concentracdo de Se foi encontrada em castanha-do-brasil, com um teor maximo de 0,254 mg/100g.

Relatdrios recentes do Institute of Medicine e Food and Nutrition Board da US National
Academy of Sciences (2000) reportam valores de UL (limite de ingestdo maxima tolerdvel) para o
selénio de 400 g/dia para adultos. Para Amaya-Farfan et al. (2001), este limite foi fixado porque acima
desta ingestdo o risco de selenose torna-se consideravel.

O nivel de selénio necessdrio para causar toxicidade em humanos ndo € conhecido, mas
aproximadamente 5 mg/dia resultou em perda de cabelos e unhas fracas e 13 pessoas sofreram
intoxicacdo por Se apds ingestdao de suplemento de 27,3 mg de Se por tablete (RDA, 1989).

Para a determinacdo de espécies quimicas de interesse por Espectrometria de Emissio
Atdmica em matrizes bioldgicas, € necessdrio primeiramente oxidar a matéria organica presente. No
entanto, € nesta etapa de tratamento da amostra que se cometem mais erros € que se consome mais
tempo.

A digestdo da amostra € um método que converte os componentes da matriz em formas
quimicas mais simples. Esta digestdo ¢é realizada pela adicdo de reagentes tais como dcidos, ou por
aplicacdo de energia, ou por combinagdo dos dois métodos. A energia utilizada pode ser a elétrica ou
micro-ondas. O reagente usado depende da natureza da matriz. A quantidade de reagente € ditada pelo
tamanho da amostra e pela sensibilidade do método de quantificagdo. A técnica de tratamento de
amostras através da radiagdo por micro-ondas € bastante utilizada na quimica analitica, principalmente
na digestdo de amostras bioldgicas.

O procedimento de prepara¢do da amostra € critico na obtenc¢do dos resultados. A digestdo
umida, que € realizada em vaso aberto, além de necessitar de tempo longo para ser completada, pode
ocasionar perda de elementos e contaminacdo, enquanto que a digestdo por micro-ondas, que é
realizada em vaso fechado e sob pressdo, requer tempo curto para ser completada, porém, é um
procedimento mais caro devido ao valor do digestor e de seus acessorios.

Neste trabalho dois métodos de digestdo foram comparados: o primeiro, por via umida, que
consiste na reacdo com os acidos nitrico e percldrico a quente, e o segundo, usando energia de micro-
ondas, empregando como reagentes o dcido nitrico e peréxido de hidrogénio.

2. MATERIAL E METODOS

2.1 Amostra

Foram avaliados 12 ouricos com cerca de 8 a 21 castanhas-do-brasil procedentes de Belém
(PA).

2.2 Método 1

A mineralizacdo foi realizada por via imida (HNO;:HCIO:), em bloco digestor. Usou-se
HNOs:HCIOs4 (2:1) e aquecimento em bloco a 100°C por 8 horas.

2.3. Método 2

BcTARS

Hotel Praiatur | Praia dos Ingleses
Florianépolis | SC



=] - + -
3° Simpésio de e raaioa

= Hotel Praiatur | Praia dos Ingleses
Rompendo Barreiras Florianépolis | SC

(’/’ Seguranca Alimentar 2 de junho de 2010

As amostras foram preparadas em digestor de micro-ondas, marca Millestone, seguindo
programacao adequada.

2.4. Quantificacao

Amostras avolumadas para 50 mL e leitura realizada em espectrofotdmetro por plasma
induzido (ICP), utilizando uma curva de calibragdo de 5 pontos nas concentragdes de 0, 1, 2, 3 e 5
mg/L.Usou-se o método 990.08 - AOAC (HOROWITZ, 2005).

3. RESULTADOS E DISCUSSAO

Os resultados da andlise de Se por digestdo via Umida e via micro-ondas podem ser
visualizados na Tabela 1.

Tabela 1 — Resultados da andlise de Se obtidos por digestio via imida e por micro-ondas
Selénio (mg/100g)

Amostra Via tmida Micro-ondas

repl rep2 média repl rep2 média
1 20,82 20,87 20,84 18,44 19,02 18,73
2 11,83 11,64 11,73 10,42 11,23 10,83
3 6,33 5,53 5,93 6,01 6,26 6,13
4 25,37 24,54 24,96 25,00 24,05 24,53
5 22,36 23,13 22,74 23,77 21,79 22,78
6 41,49 39,93 40,71 38,80 37,36 38,08
7 13,09 14,43 13,76 14,54 13,84 14,19
8 28,30 33,57 30,94 39.85 36,93 38,39
9 32,62 30,49 31,55 29,37 28,59 28,98
10 7,45 6,71 7,08 7,44 7,73 7,58
11 12,58 11,55 12,06 11,93 12,16 12,04
12 19,86 20,48 20,17 20,08 19,92 20,00

Aos resultados obtidos aplicou-se o teste T-Student, a fim de se verificar a concordancia entre
eles. Uma vez que o valor de stat t foi menor que t critico unicaudal, pode-se, entdo, afirmar com 95%
de confianca, que os métodos de digestdo sdo concordantes.

Aplicando-se o teste da ANOVA nas replicatas das amostras, pode-se confirmar que os
métodos de digestdo sdo equivalentes, demonstrado pelo valor de F que apresentou valor maior que
Fcrl’tico-

Morgano et al.(1999) nado relataram equivaléncia entre os métodos, porém, notaram maior
exatiddo na digestdo imida e maior precisao na digestdo por micro-ondas.

Dada a complexidade da matriz em andlise, que neste caso possui um teor alto de gordura,
verifica-se que a etapa de digestdo € a mais limitante, pois para se obter repetibilidade € necessdria que
a matriz seja levada ao menor tamanho de particula possivel e que toda a matéria organica seja destruida,
resultando em baixo valor residual de carbono, sem que ocorram perdas por volatilizacdo e projecao.
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Pode-se entdo afirmar que as operagdes preliminares a quantificacdo das espécies quimicas de
interesse sdo as que contribuem para as maiores variacdes na andlise das espécies.

4. CONCLUSOES

Pode-se aferir que para andlise de Se em castanha-do-brasil, tanto a digestdo por via imida
como por via micro-ondas, reportam resultados sem diferencas significativas ao nivel de 95%.

O método empregado de digestdo depende dos objetivos do estudo, dos elementos ou
compostos a serem analisados e, inclusive, das potencialidades do laboratdrio, da natureza da matriz, da
simplicidade, do custo e da seguranca operacional.

O processo de via imida é mais simples, contudo, como € realizado em vaso aberto, estd mais
propenso a perda de analitos por proje¢do ou por contaminagdo oriunda do ambiente e requer longo
tempo para a completa reacdo, enquanto que a digestdo via micro-ondas € rdpida, ndo sofre
contaminacdo ambiental, ndo ha perdas por volatilizagao e projecdo, porém, é um processo mais caro,
devido ao alto preco do equipamento e acessorios.
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