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INTRODUCAO

| 34 2 Selénio (Se) é um oligoelemento essencial para a saude humana, sendo os alimentos a sua principal fonte de absorcao. A ingestao diaria recomendada (RDA) para

P u~ adultos é de 55 pg Se/dia em que esta depende dos seus niveis de concentracao nos alimentos e da quantidade de alimentos consumidos [1]. A deficiéncia de Se pode

" causar a reducao de respostas imunitarias como reduzir a protecao contra doencas cronicas. Em doses superiores a 250 pg Se/dia pode causar lesdes na pele e queda
~au1lLl1\ de cabelo e unhas [2]. A avaliacao do teor de selénio na dieta requer informacoes sobre o Se total mas também das espécies bioaccessiveis presentes nas amostras.

| 7886 = O objetivo deste trabalho foi avaliar em alimentos representativos do consumo nacional, a concentracao de Se total e suas espécies, selenometionina (SeMet), selenito

(Se(lV)) e selenato (Se(Vl)).

MATERIAIS E METODOS

Os alimentos analisados neste estudo foram o leite e as couves. A determinacao do Se total foi realizada por Espetrometria de Massa acoplado a Plasma Indutivo (ICP-MS) e as espécies de
Se foram identificadas por Cromatografia Liquida de Alta Eficiéncia (HPLC) acoplada ao ICP-MS equipado com célula de reacao dinamica (HPLC-DRC-ICP-MS) para a remoc¢ao de possiveis
interferéncias. Antes da analise de especiacao foi determinado o teor total de Se. Esta determinacao consistiu na digestao em vaso fechado de =0,25 g de amostra e a adicao de 5 mL de
HNO; e 1 mL de H,O, .Para garantir o controlo de qualidade do método foram avaliados os parametros de reprodutibilidade, repetibilidade e exatidao utilizando materlals de referéncia
certlflcados (MRC) e amostras com concentracao de padrao conhecida. 2 = Al
E -

Tabela 1 — Condicoes do HPLC-ICP-MS

Extracao Extracao Extracao Extracao
Enzimatica / \ Acida Enzimatica Aquosa
HPLC-ICP-MS : | =g f"-: % ‘ Toma de amostrae MRC=0,5¢g Toma de amostra =0,25 g / \
' T ! | 2 Toma de amostra=0,2g  Toma de amostra=0,2 g
Adicionar 150 pL Ureia+ 30 uL DTT  Adicionar 1 mL acido metanossulfénico 3 [
durante 1 h c. Placa de agitacio Adicionar 20 mg Protease i
RE Power 1550 W 1500 W gitag n)durante 17 h em estufa 10 o Adicionar 5 mL TRIS
3 g Lipase
_ _— _— Adicionar 450 pulL $
Nebulizador 1,0 L.min 0,85 L.min Protease + Lipase Adicionar 5 mL-iRIS
He: 4 mL.min-! n RV T N .
CCT _ H,: 3,5 mL.min-2 Agitacao em estufa=17 h Agitacao em estufaa37 C=17h
H,: 4,9 mL.min! 2 [ 1
Coluna o C184R6P-HPL%: . e Hamil’zo;\ PRP-)élo(l)é) Adicionar 20 pL alCIdO acético 3 3000 rpm at 20 min
mm x 4.6 mm id x 4 um mm x 4,1 mm id x 10 um 3000 rpm at 20 min S— 1
Fase movel 0,1% PFPA em 2% MeOH 5 mM Citrato de amonio ! = | =S1= ? d 045 um
0,45 um 1
Volume de L ~
injegéo 100 IJ.L 100 lJ.L D Extragéo de |eite D EXtra(;aO de couve

Fluxo 1 mL.min-t 1 mL.min-t I Diluicdo 1:10 (Couve) l

Sem diluicao (Leite)

Figura 1 — Método de Extracao do Leite e Couve para a determinacao da Especiacao de Selénio

RESULTADOS E DISCUSSAO

Figura 2 — Resultados da especiacao de selénio em leite Tabela 4 — Resultados de selénio total (mg.kg )
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Tabela 2 — Valor certificado para selénio total (mg.kg) Leite em po Leite em po + spike "°SeMet =
m Valor indicativo Valor certificado o | = o bt = " s
= i - = e o
CRM-063R 0,129 - ., A | k L o - = = === =
o SN v AL o - = -_
ulJ — 100000 200000 E-1 ) :L'l 'II.L'.l-.lJ.IJf I\- 2 A T-‘_ ; s s (b)
SRM-1549 ) 0,110+ 0,010 Leite magro " Leite magro + spike 76SeMet
Tabela 3 — Resultados de selénio total (mg.kg" 1) o N e
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CONCLUSAO

Os resultados obtidos para os MRC estavam em concordancia com os valores certificados e a recuperacao de padrao com um critério de aceitacao entre 80 e 120 % tendo permitido
prosseguir a andlise de Se nas amostras. Os resultados mostraram que o método foram adequados na determinacao de Se total nas amostras analisadas variando entre 67 + 2 mg.kg™
(couve) e 161 + 16 ug.kg™? (leite). SeMet e Se(VI) foram as espécies mais abundantes encontradas nas amostras analisadas.
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