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_Introdugéo

Os estudos de dieta total (TDS) complementam os estudos de mo-
nitorizagdo e vigilancia na avaliagdo do aporte nutricional e na in-
gestéo de contaminantes. Os TDS tém um impacto muito relevante
em salde publica, em virtude de promoverem e evidenciarem junto
da opiniao publica e também dos legisladores a presenca de con-
taminantes nos alimentos como consumidos (- 2),

E neste sentido que relatdrios da European Food Safety Authority
(EFSA) recomendam metodologias de amostragem e procedimen-
tos analiticos que evidenciem resultados fiaveis e reprodutiveis.
Estas recomendacdes surgem pela necessidade de comparar re-
sultados analiticos nacionais obtidos em anos diferentes e tam-
bém quando é necessario relacionar 0s dados nacionais, entre
paises a nivel europeu ou mesmo mundial. Estas andlises criticas
comparativas sdo feitas tanto na anélise de ocorréncia e caracte-
rizagdo, como nos estudos de ponderagdo sobre o risco e bene-
ficio associado ao consumo de cada bebida ou de cada alimento,
bem como nos estudos de avaliagdo de risco.

Os estudos de dieta total, com resultados fidveis, séo orientados
por metodologias de amostragem e selecdo de alimentos repre-
sentativos do consumo e da forma como estes s@o consumidos
no pais em questao.

Os sumos de fruta em garrafa e em lata s@o, depois da agua, o gru-
po de bebidas mais consumido em Portugal, tendo o seu consumo
aumentado exponencialmente nos Ultimos vinte anos. Esta tendéncia
é semelhante a que ocorre nos restantes paises da Unido Europeia.

Em virtude deste aumento, os sumos de fruta passaram a consti-

tuir um grupo especifico na lista de alimentos a analisar nos estu-
dos de dieta total.

_Objetivo

Este trabalho tem como objetivo analisar o perfil de nutrientes e
contaminantes inorganicos, existentes em sumos e néctares consu-
midos em Portugal. S&o aplicadas metodologias de amostragem e
de anélise balizadas nos procedimentos ja desenvolvidos no projeto
europeu “Total Diet Studies Exposure” (3.

_Materiais e métodos

Foram analisadas 26 amostras de sumos e néctares consumidos
em Portugal e representativos do mercado nacional. As amostras,
adquiridas em maio de 2014 na regido de Lisboa, foram recolhidas
aleatoriamente em supermercados de implementagdo nacional.

O perfil de minerais habitualmente em maior concentragéo - Gélcio,
Ferro, Fésforo, Magnésio, Potassio e Sodio - foi determinado por
espectrometria de emissao atémica acoplada com plasma induti-
vo (ICP-QOES). O grupo dos elementos em concentragdes vestigiais
- que compreende alguns nutrientes — Cobre, Manganés, Cobal-
to, Selénio e Zinco - e 0s contaminantes vulgarmente designados
por metais pesados - Arsénio, Cadmio, Cromio e Chumbo. - foram
analisados por espectrometria de massa com fonte de plasma in-
dutivamente acoplada (ICP-MS) (4). A pesquisa de arsénio inorgani-
co foi efetuada pela técnica hifenada de HPLC-ICP-MS.

A andlise dos 19 elementos foi precedida por uma digestéo por
micro-ondas, em vaso fechado, em meio acido, por forma a destruir
a matéria organica presente nas amostras. Os resultados foram ob-
tidos em condigdes de garantia da qualidade, estando os ensaios
para os elementos acreditados pela Norma NP EN ISO/IEC 17025
(5). No que respeita & identificagdo das espécies as amostras
foram diluidas e filtradas antes de serem introduzidas no sistema
HPLC-ICP-MS. Por forma a garantir que ndo ocorreu interconversao
entre espécies durante 0 ensaio, foram adicionados as amostras
volumes individuais de solugbes padrao de arsenobetaina (AsB),
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dimetilarsénico (DMA), arsenito (As Ill) e de arseniato (As V). Nos
ensaios de especiacdo o valor da recuperagao de cada uma das
espécies de arsénio foi utilizado como critério de aceitacdo da
qualidade analitica, destes ensaios.

Cada unidade recolhida foi analisada em triplicado e os resultados
expressos em mg.100 mL™" de bebida ou pg.L™" de bebida tratan-
do-se de andlise por ICP-OES ou por ICP-MS e HPLC-ICP-MS,
respetivamente.

_Resultados
Neste trabalho foi desenvolvida uma metodologia analitica harmoni-

zada com os procedimentos europeus de determinagao e quantifi-
cagao de metais e metaloides e das espécies de arsénio em sumos
e néctares.

Na Tabela 1 sdo apresentados alguns dos resultados obtidos para
0s elementos vestigiais. No grupo dos contaminantes o Cadmio é
0 que ocorre em menor quantidade, visto todos 0s valores estarem
abaixo do Limite de Quantificagdo (LQ). Relativamente ao Chumbo
apenas 0 sumo de uva apresenta este elemento numa concen-
tracdo elevada enquanto todos os outros estao abaixo do LQ. O
Cromio foi 0 metal pesado encontrado em maior quantidade.

Os resultados obtidos estédo de acordo com a literatura, pois para o
Chumbo os valores estao entre 3 - 29 ug de elemento /L de sumo
ou néctar, o Cadmio entre 0.5 - 8 ug de elemento /L de sumo ou
néctar e para Arsénio entre 5 - 89 g de elemento /L de sumo ou
néctar (6),

Em alguns sumos analisados foi encontrado arsénio acima do limite
de quantificacdo. A subsequente andlise de especiagéo destas
amostras revelou que o0 arsénio inorganico, na forma de arsenito (As
Ill) e arseniato (As V), é predominante, conforme se mostra nos cro-
matogramas apresentados nos Gréficos 1 e 2.

No Gréfico 3 sdo apresentados alguns dos resultados obtidos para
0s minerais. Verifica-se que nos sumos em andlise o fosforo é o
mineral em maior quantidade. O sumo de uva apresenta-se como 0
mais pobre nos 4 minerais estudados.

Os resultados obtidos estao de acordo com a literatura, pois para o
Célcio os valores encontram-se entre 1.3 e 18.8 mg/100 mL, para o
Magnésio entre 0.1 e 24.7 mg/100 mL, para o Sédio entre 0.4 € 31.9
e para o Potassio entre 0.2 e 201 mg/100 mL (7).

Tabela 1:
(n=3;cv< 10 %).

Resultados obtidos na determinagéo de elementos trago por ICP-MS expressos em g de elemento /L de sumo ou néctar

Sumo laranja 15 1,5 379 9 3,5 0,2
sumodeWva 2 19 94 19 236 08
SumodeMaga 75 07 29 2 192 12
SumodePera 5 09 a7 11 14 07
Csumomultfiutos 30 15 49 N 29 01
sumodeAnanas 0 23 13800 5 50 02
Néotarmanga larania 71 04 4 3 <@ na
Neécterlrana 0 06 197 15 <@ na
Neéctarmaracud  nd 70 1 28 03
NéctarPessego 7 08 206 4 < na

403 6,7 235 24 3,6 0,1 <2 n.a. <4 n.a.
19 08 3% 5 28 02 < na 130 05
79 02 9% 2 28 02 < na <4 na
54 37 750 86 20 01 <2 na <4 na
30 57 4% 9 23 01 < na <4 na
5% 41 82 9 <@ na < na < na
Mo 47 134 3 <@ na < na < na
o2 W 2 <@ na <2 na <4 na
188 84 406 13 <2 na < na <4 na
295 783 284 3 <2 na <2 na <4 na

DP- desvio padréo;

n.d. - ndo determinado;

n.a. — ndo aplicavel
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Grafico 1: [ Perfil cromatogréfico de um padréo de 2 ug.L™" das espécies quimicas arsenobetaina (AsB), As (Ill),
dimetilarsénico (DMA) e As (V).
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Gréfico 2: ['7 Perfil cromatogréfico das espécies de arsénio identificadas nas amostras de sumos e néctares, em estudo.
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Gréfico 3: ['2 Teores de minerais prioritdrios, analisados por ICP-OES, expressos em mg de elemento /100 mL de
sumo ou néctar (n=3; cv < 10 %).
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_Discusséo e conclusdes

A experiéncia obtida neste trabalho permitira ao Instituto Nacional
de Saude Doutor Ricardo Jorge (INSA) realizar vigilancia e monito-
rizagdo de contaminantes inorganicos e das espécies de arsénio
com técnicas analiticas que permitem quantificar e detectar estes
contaminantes muito abaixo dos limites de detecao atualmente le-
gislados para agua de consumo.

Estas metodologias vao permitir obter, futuramente, anélises de
tendéncia e de risco de exposi¢cdo acumulada a contaminantes
inorganicos. As avaliagoes de risco serdo estimadas por calculos
iterativos através da combinacao entre os dados de consumo e
o0s valores analiticos, utilizando para os valores analiticos inferio-
res ao limite de quantificacéo as duas hipoteses recomendadas
pelas metodologias TDS (3); 1) todos os valores iguais ao Limite
de Quantificagao; 2) todos os valores iguais a zero.

Os resultados de caracterizagdo e ocorréncia sugerem que 0S
sumos e néctares podem ser uma fonte de minerais na alimenta-
¢éo diaria. No grupo de sumos apresentados os metais e metaloi-
des de toxicidade conhecida encontram-se em valores inferiores
aos limites maximos legislados para agua destinada ao consumo
humano. Porém, ndo existindo legislagéo europeia para o arsénio
em sumos, a presenca deste metaloide e da suas espécies mais
toxicas deve ser objeto de um estudo mais exaustivo que va per-
mitir esclarecer as origens destas espécies.

Os resultados obtidos, por serem fundamentados em metodo-
logias de amostragem e de andlise robustas, sdo um contributo
credivel para as decisoes dos reguladores e avaliadores de risco
nacionais assim como para a Autoridade Europeia de Seguranca
dos Alimentos, para a Comissdo Europeia e para a Organizagéo
Mundial de Saude.

Referéncias bibliograficas:

Welcome to Total Diet Study Exposure/TDS-Exposure [Em linha]. [consult. 1/9/2014]. > Link
INSA participa em Projeto Europeu de harmonizacéo de estudos da dieta total (TDS)
[Em linha]. [consult. 1/9/2014].
Joint guidance of EFSA, FAO and WHO. Towards a harmonised Total Diet Study
approach: a guidance document. EFSA Journal 2011;9(11):2450 [66 pp.].
British Standards Institution. BS EN 15765:2009 - Foodstuffs. Determination of trace
elements. Determination of tin by inductively coupled plasma mass spectrometry
(ICPMS) after pressure digestion

Instituto Portugués da Qualidade. NP EN ISO/IEC 17025 - Requisitos gerais de competén-
cia para laboratorios de ensaio e calibragdo. Lisboa: IPQ, 2005.

Millour S, Noél L, Kadar A, et al. Pb, Hg, Cd, As, Sb and Al levels in foodstuffs from the
2nd French total diet study. Food Chem. 2011;126(4):1787-99.

Chekri R, Noél L, Millour S, et al. Calcium, magnesium, sodium and potassium

levels in foodstuffs from the second French Total Diet Study. J Food Compos Anal.
2012;25:97-107.

QO LINK

@ LINK



http://www.tds-exposure.eu/
http://www.insa.pt/sites/INSA/Portugues/ComInf/Noticias/Paginas/ProjetoEuropeuTDS.aspx
http://www.efsa.europa.eu/en/efsajournal/pub/2450.htm



