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1- INTRODUGAOQ

A seguranga alimentar € uma das maiores preocupagdes em todo o mundo.
Durante as Ultimas décadas, o aumento da demanda por seguranga alimentar tem
estimulado pesquisas sobre o risco associado ao consumo de alimentos contaminados
por pesticidas, elementos toxicos e/ou toxinas. A implantagéo de sistemas de garantia
da qualidade para o gerenciamento de laboratérios analiticos ndo € suficiente para
demonstrar a qualidade de resultados analiticos. Para provar a qualidade e
comparabilidade de resultados, € necessario que os laboratérios demonstrem seu
comprometimento com todos os requisitos técnicos de qualidade. Em geral, a
comprovagdo é realizada pela participagdo em testes de proficiéncia e pelo uso de
materiais de referéncia certificados, MRC [1].

O uso de MRCs é a forma mais facil de demonstrar a exatiddo da metodologia e
verificar o desempenho de um laboratdrio. Materiais de referéncia certificados ainda
ndo estdo amplamente em uso no Brasil e em outros paises da América Latina. A
principal razdo € o alto custo destes materiais, uma vez que sdo importados. A
Agéncia Internacional de Energia Atémica (AIEA) tem dado apoio a diversos projetos
com o objetivo de melhorar a capacitagdo dos laboratérios da América Latina. Neste
contexto, o projeto da AIEA denominado ARCAL RLA 0214 e com titulo “Melhoria da
qualidade analitica por testes de proficiéncia e certificacdo de materiais de referéncia
de matriz, utilizando-se técnicas analiticas nucleares e correlatas na Rede de Técnicas
Analiticas Nucleares da América Latina” teve inicio em 2009. Neste projeto, O

Laboratdrio de Ativagdo Neutrdnica (LAN) do IPEN — CNEN/SP é responséavel pelo
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preparo de um material de referéncia de peixe. Pretende-se que o material seja
utilizado em programas interlaboratoriais e/ou testes de proficiéncia, e também para a
calibracdo de instrumentos analiticos e validagdo de meétodos analiticos para a
determinagao nutricional e ambiental de elementos trago.

Peixes sdo amplamente consumidos em muitas partes do mundo devido ao seu alto
valor nutricional, como alto contelido de proteinas, baixos teores de gorduras
saturadas e presencga de acidos graxos ricos em 6mega 3. No entanto, a polui¢éo das
4guas tem levado a contaminagdo dos peixes por elementos toxicos, de muitas
origens, tais como descargas industriais e domésticas. A andlise de peixes com
respeito a tais contaminantes é muito importante quando se considera a saude publica
e fatores econdémicos [2].

Para a escolha da espécie de peixe para este trabalho contou-se com a assisténcia

do Laboratério de Referéncia em Tecnologia do Pescado do Instituto de Pesca do
Estado de Sado Paulo, Brasil. A corvina, Micropogonias furnieri, denominada de
whitemouth croake em inglés, foi escolhida porque representa o segundo peixe em
escala de produg&o no Brasil, sendo amplamente distribuido e consumido nos paises
da Ameérica Latina.
Para a produgdo de um MR, as seguintes etapas devem em geral ser seguidas:
a) planejamento; b) selegdo do material; c) estudo de viabilidade (coleta,
processamento, caracterizacdo); d) coleta do material; e) transporte e
armazenamento; f) processamento do material; g) armazenamento; h) estudo de
homogeneidade; i) estudo de estabilidade; j) caracterizagéo quimica; k) definigao dos
valores certificados (designacdo de valores); ) distribuicdo e uso do MR; m)
monitoramento da estabilidade do MR [3, 4].

As varias etapas foram definidas de acordo com a experiéncia da AIEA e de alguns
paises latinoamericanos que possuem experiéncia no preparo de materiais de
referéncia. Todas as etapas irdo atender as recomendagbes internacionais para o

preparo, caracterizagao e certificagdo de MRCs [5-7].

2- OBJETIVOS
O objetivo deste trabalho é descrever as etapas ja realizadas do preparo do
material de referéncia de corvina e verificar a viabilidade de seu uso como material de

referéncia.
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3- MATERIAIS E METODOS

3.1- COLETA E PREPARAGCAO DO MATERIAL DE REFERENCIA

Cerca de 300 kg de peixe congelado da espécie Micropogonias furnieri foram
adquiridos de uma empresa de pescado. Cada peixe, sem cabega e visceras, pesou
aproximadamente 800 g. O peixe foi pescado no estado de Santa Catarina, regido Sul
do Brasil. Apos a limpeza do peixe, com a retirada de escamas e espinhos, a parte
comestivel foi homogeneizada e congelada. Posteriormente, a parte comestivel (120
kg) foi liofilizada em uma empresa de alimentos liofilizados. A seguir, o candidato a MR
sera moido, peneirado e homogeneizado em um misturador em Y apropriado e
envasado em frascos de vidro com 50 g de MR cada. A umidade residual do material
serd determinada em balan¢a determinadora de umidade e, caso necessario, o MR
sera sujeito novamente ao processo de liofilizagdo até que a umidade seja inferior a 3-
4 % (m/m). Os frascos serdo irradiados com radiagdo gama no Irradiador de 60Co do
IPEN-CNEN/SP de forma a aumentar a estabilidade.
A homogeneidade sera avaliada com relagdo a homogeneidade dentro do frasco e
entre frascos, por meio de analise de varidncia de um fator, ANOVA [7]. A estabilidade
do material sera verificada a diferentes temperaturas, utilizando-se desenho
experimental estabelecido previamente, para definir as melhores condi¢des de
transporte e armazenamento [7]; O teor dos elementos de interesse no candidato a
MR sera determinado por laboratorios nacionais e internacionais em um programa
interlaboratorial, utilizando-se varios meétodos analiticos validados. A certificagao do
teor dos elementos serda estabelecida aplicando-se tratamentos estatisticos aos
resultados do programa interlaboratorial, de forma a se designar os valores
certificados e suas incertezas associadas.

3.2- ANALISE POR ATIVAGAO COM NEUTRONS INSTRUMENTAL (INAA)

Apds o processo de liofilizagdo, uma porgdo da amostra de peixe foi
homogeneizada em um processador doméstico adaptado com I&minas de Ti e
passada em uma peneira plastica. Cerca de 0,200 g de amostra foi pesada em
saquinho de polietileno e irradiada juntamente com padrbes dos elementos de
interesse no reator nuclear de pesquisa IEA-R1 do IPEN/CNEN-SP por 8horas em
fluxos de 3.5x10'® n.cm®.s™. As taxas de contagem dos radionuclideos formados na
amostras e nos padrdes foram medidas em espectrédmetro de raios gama com
detectores de Germanio Hiperpuro da EG&G ORTEC. Os elementos As, Fe, K, Na e
Zn foram determinados.
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3.3- ESPECTROMETRIA DE ABSORCAQ ATOMICA

Aproximadamente 0.2 g de amostra de peixe liofilizado foram digeridos com 4 mL
HNO; conc. (Merck) e 1 mL de H,0, 30% em tubos de Teflon (Savillex, USA) por 3
horas a 90°C em bloco digestor (Tecnal, Brazil). As solugdes das amostras digeridas
foram resfriadas e o volume foi completado com agua MilliQ até o volume de 25 mL
[8]. Cadmio foi determinado por Espectrometria de Absorg@o Atdmica com Atomizagéo
Eletrotérmica (ET AAS), utilizando o espectréometro Perkin EImer A Analyst 800 com
correcdo de background Zeeman e Hg foi determinado por Espectrometria de
Absorcdo Atdmica com Vapor Frio (CV ASS), utilizando um analisador de Hg da Perkin
Elmer (FIMS).

4- RESULTADOS E DISCUSSAO

Uma avaliacdo preliminar dos teores de elementos tragos no tecido de peixe foi
realizada. Na Tabela 1 sdo apresentados intervalos de concentragdo desses
elementos em subamostras do candidato a material de referéncia de peixe.

Os intervalos de concentracdo encontrados nesta fase preliminar sé&o compativeis
com valores de concentracdo obtidos por outros pesquisadores que analisaram varias

espécies de peixes brasileiros, para a maioria dos elementos determinados [9-10].

Tabela 1: Faixas de concentracdo dos elementos determinados no material de

peixe.
Elemento Faixa de concentracéo, mg/kg

As 2,0-10,0

Cd 0,010 — 0,020

Fe 10 - 20

Hg 0,200 - 0,300

K 10000 -12000

Na 6000- 8000

Zn 10-30

Morgano e col. [9] analisaram peixes comercializados em S&o Paulo e encontraram
valores variando de 7,97 a 8,08 mg/kg para As;, 0,010 a 0,021 mg/kg para Cd e 0,15 a
0,17 mg/kg para Hg. Curcho e col. [10] analisaram corvina coletada em Cananéia, SP,
e determinaram os teores, em mg/kg, de Ca (541-2511), Fe (3,9 a 13,8), K (2364 a
4412), Na (872 a 1450), Se (0,4441 a 1,066) e Zn (3,8 a 6,6).

5- CONCLUSAO
A partir dos resultados preliminares apresentados, concluiu-se que € viavel a
producéo e certificagdo de um material de referéncia brasileiro de peixe, em faixas de

concentracdes compativeis com os obtidos no pescado nacional. O material sera de
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grande importancia para a melhoria da confianga em resultados analiticos obtidos por
laboratérios latinoamericanos. Também é importante destacar que a certificag@o do
candidato a material de referéncia somente sera possivel com a colaborag¢ao de outros
laboratérios, uma vez que os valores de concentrag@o serdo definidos a partir do

consenso entre os resultados obtidos em programas interlaboratoriais.
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