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Artigo

DETERMINATION AND DISTRIBUTION OF Cu, Fe, AND Zn IN CAMAPU BY ICP-OES. This study aimed to determine the
total contents of copper, iron, and zinc in camapu and protein fractions by inductively coupled plasma emission spectrometry. Firstly,

lipid removal was performed using chloroform and methanol (2:1). Protein fractions were obtained after sequential extraction using
four extractors (water, 0.5 mol L' sodium chloride, 50% acetic acid v v"! and 0.05 mol L' sodium hydroxide). The camapu sample

and protein fractions were digested in a cavity-microwave oven with diluted nitric acid and hydrogen peroxide. The accuracy of

the procedure was evaluated using the addition and recovery method in the digests and protein extracts. All the elements were

determined in the protein fractions. Levels of Cu, Fe, and Zn ranged from 0.07 to 0.5 mg kg!' were found in the lipid fraction. The

residue presented higher iron content compared to other elements. Higher Cu and Zn contents were found associated with albumin.

All elements studied were found in the protein fractions, and the total protein concentration determined in each protein fraction was
5.74 mg kg'! (albumins), 0.28 mg kg™ (globulins), 4.46 mg kg™! (glutelins 1) and 0.46 mg kg™ (glutelins 2).

Keywords: sequential extraction; metals; fruit; metalloproteins; ICP-OES.

INTRODUCAO

A regido AmazoOnica é uma das regides mais importantes
quando se trata de espécies frutiferas no Brasil. Os frutos da floresta
proporcionam nutrientes, minerais e antioxidantes que mantém o
corpo saudavel e resistente as doengas.'

As frutas sdo alimentos indispensdveis para a composi¢ao de um
padrao sauddvel de alimentag@o, visto que esses alimentos contém
baixa densidade energética e diversos elementos essenciais para a
saude, como vitaminas, minerais, fibras e outros compostos bioativos,
favorecendo a manutengio da sadde e do peso corporal.”

O consumo regular de frutas ¢ apontado pela Organizagdo
Mundial da Satide (OMS) como um importante fator de protegao e de
prevencdo das doengas cronicas nio transmissiveis (DCNT). Estudos
recentes na literatura t€ém evidenciado a importante associagdo entre
o consumo adequado desses alimentos e menor risco de mortalidade
por doenga cardiovascular e neoplasias.?

Dentre a diversidade de frutas presentes na Amazonia tem-se a
Physalis angulata, conhecida como camapu. Nessa regido, a fruta é
consumida in natura e seu suco € utilizado como sedativo, diurético,
depurativo e antirreumatico. Além disso, as folhas sdo utilizadas no
tratamento de inflamagdes vesicais, maldria, hepatites e dermatites.*
Embora seja encontrado com frequéncia na regido Amazonica, o
camapu também € consumido mundialmente, em diversos paises
tais como, a Coldmbia, Equador, Africa do Sul, Quénia, Zimbabue,
Austrilia, Nova Zelandia, Havai, india, Maldsia e China.>

Os minerais, tais como o cobre, ferro e zinco sdo essenciais na
dieta humana, visto que exercem fun¢des nutricionais e fisioldgicas
indispensdveis para o bom funcionamento do organismo.”® Os
microminerais presentes no organismo humano podem ser estudados a
partir das chamadas proteinas conjugadas, onde se encontram ligados
a elas os lipideos (lipoproteinas), acucares (glicoproteinas) e metais
(metaloproteinas).’

Algumas proteinas tendem a ser soliveis em dgua pura, enquanto
que outras precisam de sais, dcidos ou bases para se dissolverem.
Também possuem grupos idnicos livres ou carregados que migram em
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um campo elétrico. Devido a esse campo, as proteinas se combinam
com reagentes i0nicos, resultando algumas vezes em compostos
insoldveis.'®

Os fons metdlicos desempenham um papel importante na
atividade bioldgica do corpo humano. Esses fons estdo ligados as
proteinas ou enzimas especificas as quais exercem seus efeitos como
parte inerente do centro ativo ou estrutural das proteinas.!!

Alguns estudos tém sido encontrados na literatura envolvendo
procedimentos de extragdo sequencial de proteinas em diferentes
matrizes. Kwon et al.? realizaram o fracionamento e a caracterizacdo
de proteinas de coco e observaram que albuminas e globulinas
eram predominantes nas fra¢des de proteinas. Naozuka e Oliveira'
determinaram Cu, Fe, Mn e Zn em extratos de castanha do Brasil,
semente de cupuagu e polpa de coco usando extragdo sélido-liquido
e espectrometria de absor¢@o atdmica com atomizagio eletrotérmica.
Bittencout et al.® determinaram Fe, Mn e Zn nas fra¢Ges proteicas
e no conteuddo total de proteinas em amostras de sementes de trigo
e soja. Os autores destacaram a extrag¢do sequencial como método
eficaz na obtencéo de fragdes contendo diferentes classes de proteinas
e metais associados as proteinas. Xavier et al.'* obtiveram teores de
Fe e Zn em amostras de castanha de caju apds extragdo e posterior
precipitacio de proteinas a base de acetona fornecendo informagdes
a respeito da bioacessibilidade desses elementos ligados a alguns
grupos de proteinas, como albumina, globulina e glutelina. Trindade'
estudou a distribui¢do de constituintes inorganicos em frutas regionais
da Amazonia (agai, bacuri e cupuagu) e encontrou niveis de Cu, Fe e
Zn associados as proteinas.

Sendo assim, este estudo teve como objetivo a caracterizacio
elementar e proteica em camapu (Physalis angulata) a partir da
determinacio de Cu, Fe e Zn nos digeridos, fracdo lipidica, fracio
proteica e residuo da extragdo sequencial. Além disso, o teor de
proteinas presentes no camapu foi determinado.

PARTE EXPERIMENTAL
Instrumentacio

Um liofilizador (L 100 Liotop, Sao Carlos, Brasil) foi utilizado no
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processo de secagem das amostras até massa constante.

As amostras foram pesadas utilizando uma balanca analitica.

Um moinho criogénico (Spex, 6770 Freezer Mill, EUA) foi usado
para pulverizar as amostras a fim de obter melhor representatividade.

Para a separacdo das fragdes proteicas foi usada uma centrifuga
(Quimis, Sao Paulo, Brasil).

Um agitador do tipo Vortex (Quimis, Sdo Paulo, Brasil) e um
banho termostatico com agitagdo (Q226M2, Quimis, Sdo Paulo,
Brasil) foram usados para a extra¢do das proteinas presentes na
amostra.

Um forno de micro-ondas com cavidade (START E, Milestone,
Sorisole, Italia) foi utilizado para a digestdo das amostras.

Para a determinag@o do teor de proteinas totais foi utilizado um
espectrofotdmetro UV-Vis (Thermo Scientific, EUA) de feixe simples
com caminho 6tico de 1 cm.

A determinacdo de Cu, Fe e Zn nos digeridos de camapu foi
realizada usando um espectrometro de emissdao optica com plasma
acoplado indutivamente (ICP-OES) (iCAP 6500 Duo, Thermo
Scientific, EUA). O gés utilizado para a manuten¢do do plasma
foi argdnio de pureza 99,999% (Velox gds, Ananindeua, Pard). As
condicdes operacionais do ICP-OES estdo apresentadas na Tabela 1.

Tabela 1. Condig¢des operacionais para a determinac@o de Cu, Fe e Zn por
ICP-OES

Parametro Condigdes operacionais

Poténcia de radiofrequéncia 1,15 kW
Vazdo do plasma 12 L min™
Vazdo do gds auxiliar 0,5 L min’!
Vazao do nebulizador 0,5 L min’!
Vazio de amostra 1,0 mL min!

Nebulizador Concéntrico

Camara de nebulizagdo Ciclonica

Visao Axial (a); Radial (b)

Elementos (A nm™) Cu (324,754 1)°, Fe (238,204 11)°,
Zn (202,548 11)*

I: Linha atomica. II: Linha ionica. a: Axial. b: Radial.

Reagentes, solucdes e amostras

Todos os reagentes utilizados foram de grau analitico. Todas as
diluicdes foram realizadas utilizando dgua ultrapura (resistividade
18,2 M() cm) obtida a partir de um sistema de purificagdo Synergy-
UV (Millipore, Bedford, EUA). As solugdes analiticas de referéncia
de Cu, Fe e Zn foram preparadas a partir da diluicdo adequada da
solugdo padrao monoelementar contendo 1000 mg L' (Sigma, EUA)
de cada elemento.

A extracdo da fase lipidica das amostras de camapu foi realizada
utilizando-se uma mistura de cloroférmio (Quimex, Sdo Paulo, Brasil)
e metanol (Exodo Cientifica, Sdo Paulo, Brasil).

Acido acético 50% v v*' (Exodo Cientifica, Sdo Paulo, Brasil),
NaCl (Neon Comercial, Sdo Paulo, Brasil) e NaOH 0,05 mol L
(Exodo Cientifica, So Paulo, Brasil) foram utilizados no preparo de
solucdes para o procedimento de extracio sequencial das proteinas.
Acetona 80% (v v') foi utilizada para a precipitacdo das proteinas
totais.

A digestdo 4cida foi realizada utilizando 4dcido nitrico concentrado
(Neon Comercial, Sdo Paulo, Brasil) previamente purificado
utilizando um sistema de subdestilagio (Berghof, modelo BSP 929-1V,
Alemanha) e peroxido de hidrogénio 30% m m™ (Neon Comercial,
Séo Paulo, Brasil).
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Para a determinac@o das proteinas totais foi utilizada uma mistura
do corante de Comassie Brilliant Blue com dlcool etilico concentrado
e dcido fosférico 85% (v v1).

Neste estudo foram utilizadas amostras de camapu adquiridas no
municipio de Ananindeua, PA, Brasil. As amostras foram coletadas
diretamente da planta e armazenadas em sacos pldsticos com
vedagdo para evitar contaminag@o. Posteriormente, foram levadas
ao laboratdrio para iniciar o procedimento de preparo de amostras.

Procedimento analitico

Preparo da amostra

Os 250 frutos de camapu foram submetidos ao procedimento
de lavagem com dgua deionizada para a retirada de impurezas,
e em seguida a polpa foi transferida para frascos previamente
descontaminados. A amostra foi congelada, liofilizada e pulverizada
em moinho criogénico usando um programa com duas etapas de
2 min e uma etapa entre os ciclos de 5 min, em seguida as amostras
foram transferidas para frascos de polietileno e armazenadas em um
dessecador.

Digestdo das amostras

Uma massa de aproximadamente 0,25 g de amostra foi pesada
em triplicata (n = 3) e em seguida 4 mL de 4cido nitrico (7 mol L),
2 mL de H,0, (30%, m m') e 2 mL de dgua ultrapura foram
adicionados.'® Apds a digestdo, a solu¢do obtida foi diluida com
dgua ultrapura até completar um volume de 15 mL. O programa
de aquecimento do micro-ondas usado na digestdo das amostras
de camapu consistiu em trés etapas: (i) rampa de aquecimento de
25a 180 °C em 15 min a 800 W; (ii) patamar em 180 °C por 15 min
a 800 W; (iii) ventilagdo até temperatura ambiente (aproximadamente
25 °C) por 50 min.

A acidez final dos digeridos foi determinada por titulacdo e
ajustada para 5% para a posterior determinagdo de Cu, Fe e Zn por
ICP-OES.

Procedimento de extraciao sequencial

Extragdo de lipideos

No processo inicial de extragio sequencial foi realizada a extragdo
dos lipideos presentes no camapu. Cerca de 3,0 g da polpa seca de
camapu previamente moida foi pesada em frascos volumétricos em
triplicata (n = 3). Inicialmente, um volume de 30 mL de solucgdo
extratora de cloroférmio e metanol (2:1, v v'") foi adicionado. O frasco
volumétrico contendo a mistura foi submetido a agitag@o por vortex
durante 15 min e centrifugado por 10 min a 3800 rpm. A separacio
do sobrenadante (fragdo lipidica) foi feita por filtragdo simples. O
solido (fracdo sem lipideos) foi seco em estufa a uma temperatura
de 30 °C por 20 min. Em seguida, a polpa de camapu sem lipideos
foi submetida ao procedimento de extragdo sequencial de proteinas.
A fracdo lipidica foi armazenada em freezer para posterior digestdo
e andlise conforme o procedimento descrito anteriormente para
digestao das amostras.

Extragdo sequencial das proteinas

O procedimento de extracdo sequencial foi adaptado de
Kwon et al.'? e, Naozuka e Oliveira.'> Aproximadamente 1,0 g da
fracdo da amostra sem lipideos foi pesada em triplicata (n = 3)
em frascos volumétricos. Em seguida, a amostra foi submetida ao
processo de extragdo sequencial empregando as seguintes solugdes:
dgua ultrapura (albuminas), solugdo aquosa de NaCl 0,5 mol L
(globulinas), solucdo de dcido acético 50% (glutelinas-1) e
NaOH 0,05 mol L (glutelinas-2). A cada etapa foram adicionados
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20 mL de cada solug@o extratora e a mistura foi mantida sob agitagio
por vortex durante 30 min. Apds esse periodo, as misturas foram
centrifugadas por 10 min a 3800 rpm e separado o sobrenadante por
filtragcdo simples. As fra¢des proteicas obtidas foram armazenadas
em freezer para posterior andlise. Entre cada etapa de extragdo, o
residuo resultante foi lavado com dgua ultrapura e a solugdo de
lavagem foi descartada. Apés a extracdo sequencial, as fragdes
proteicas obtidas foram precipitadas com 20 mL de solucdo de
acetona 80% (v v'') a—14 °C durante 30 min. Apds a precipitagio,
os frascos foram deixados a temperatura ambiente para evaporacio
do solvente. As proteinas precipitadas foram submetidas a digestao
dcida conforme procedimento realizado para amostra e posterior
andlise.

Digestao acida das fracoes proteicas e dos residuos obtidos no
procedimento de extracio sequencial

As fragdes proteicas e o residuo proveniente do procedimento de
extragdo sequencial foram digeridos pelo procedimento de digestao
dcida. Ao final da digestdo, as solugdes obtidas foram filtradas
por filtracdo simples e aferidas para 15 mL com dgua ultrapura. O
programa de aquecimento do forno de micro-ondas foi o0 mesmo
utilizado para a digestdo 4cida.

A eficiéncia do procedimento de preparo de amostras foi
avaliada pelo método de adicdo e recuperagdo de analito, onde foram
adicionadas concentragdes de 0,8, 1,0 e 1,3 mg L' de Cu, Fe e Zn as
amostras previamente a digestao.

Determinacio da concentracao de Cu, Fe e Zn nos digeridos de
camapu, fracio lipidica, fracdes proteicas e no residuo final

Os digeridos de camapu, da fragdo lipidica, das fragdes proteicas
e do residuo foram submetidos a determinagdo de Cu, Fe e Zn por
ICP-OES usando curvas analiticas preparadas em meio dcido (HNO;,
5% v v') contendo as concentragdes de 0, 2, 4, 6, 8 e 10 mg L.

O método de adiciio e recuperac@o de analito foi usado para
avaliar as medidas por ICP-OES nos digeridos de camapu e nas
fragcdes digeridas obtidas na extra¢do sequencial. Nos digeridos e
nas fracoes foram adicionadas concentracoes de 3,0, 5,0 e 7,0 mg L™
de Cu, Fe e Zn.

Determinacio de proteina total

Para determinagdo de proteina total nas fragdes proteicas foi
usado o método de Bradford."” A calibra¢ao do espectrofotdmetro foi
realizada utilizando uma solucao estoque de albumina de soro bovino.
As curvas analiticas foram construidas na faixa de 2,0-20 mg L' ap6s
diluicdo adequada da solucdo estoque padrao de albumina contendo
200 mg L', Antes da andlise, a amostra foi inicialmente submetida a
leitura de pH e posteriormente foi adicionado 0,5 mL da solugdo de
NaOH 0,1 mol L' em 0,5 mL de cada frago proteica para obter um pH
na faixade 10,0 a 11,0. Apés adigio da solugido de NaOH 0,1 mol L™
foi retirada uma aliquota de 100 pL de cada frag¢@o e acrescentado
1 mL do reagente de Bradford. As amostras foram deixadas para reagir
por um periodo de 5 min. Apds este tempo a proteina foi quantificada
por espectrofotometria UV-Vis.

Analise estatistica

A avaliagdo estatistica foi realizada através do software IBM
SPSS, versdo 20 (IBM Corp., Armonk, NY) para Windows.'® As
concentragdes dos elementos estudados foram submetidas ao teste de
Tukey (ANOVA) com nivel de confian¢a de 95% (p < 0,05) e ao test ¢
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de Student para confirmar se apresenta ou ndo significancia estatistica
que mostre a diferenca nos teores médios dos elementos entre si.

RESULTADOS E DISCUSSAO

Os limites de detecgdo (LOD), quantificagdo (LOQ) e o
coeficiente de correlagdo para a determinagdo de Cu, Fe e Zn por
ICP-OES sao apresentados na Tabela 2. Para o cdlculo do LOD e LOQ
foi utilizado a relacdo sinal/ruido (SBR) e, a concentragio equivalente
ao sinal de fundo (BEC) para se obter a concentra¢do do elemento
com a intensidade correspondente ao fundo na linha espectral que se
deseja usar, como mostram as Equacdes 1 e 2.

LOD = (3 x RSD;, x BEC) / 100 (1)
LOQ = (10 x RSD,, x BEC) / 100 2)

Sendo, RSDy = S; / I;, onde Sy e I sdo, respectivamente, o
desvio padrdo e a intensidade média do branco (n=10),e 0o BEC¢ a
concentracdo equivalente de fundo, que € calculado pela razdo entre
a concentrac¢do e o SBR."”

As equagdes da reta obtidas para Cu, Fe e Zn foram
y = 581,25x + 30,451 (R* = 0,9999), y = 133,08x + 4,1786
(R*=0,9999) e y = 14778x+ 1790,4 (R* = 0,9997).

Tabela 2. Limite de detecc@o e quantificaciao

Elemento LOD (mg kg") LOQ (mg kg™)
Cu 0,1 03
Fe 0,2 0.6
Zn 0,001 0,004

Concentracao total dos elementos no camapu

A concentrag@o total (mg kg™!) de Cu, Fe e Zn obtida no camapu
por ICP-OES esta apresentada na Tabela 3 com seus respectivos
desvios-padrdo.

Tabela 3. Teores médios + desvio padrao de Cu, Fe e Zn em camapu e seus
respectivos desvios padrdo (n = 3)

Elemento Camapu (mg kg')
Cu 10,8 +0,9
Fe 327+14
Zn 22,009

Pode ser observado na Tabela 3 que o ferro apresentou a maior
concentragdo entre os elementos estudados, seguido de zinco e
depois o cobre.

Trindade'® encontrou maiores teores de Fe, altos niveis de
Cu e baixas concentragdes de Zn em acai (Fe: 39.,4; Cu: 10,5;
Zn: 20,3 pg g, bacuri (Fe: 46,2; Cu: 14,6; Zn: 6,3 ug g'') e cupuagu
(Fe: 37,4; Cu: 2,9; Zn: 17,2 pg g") quando comparado aos valores
obtidos neste estudo.

Bittencourt ef al.® encontraram teores de Fe (33 pug g') em
sementes de trigo, proximo ao valor encontrado neste estudo. Por
outro lado, maiores teores de Co e de Zn foram encontrados por esses
autores quando comparado aos teores desses elementos no camapu.

Naozuka e Oliveira determinaram Cu, Fe e Zn em castanha
do Brasil (4,4 8,7 ¢ 6,9 ng g'), semente de cupuagu (0,84, 3,0 e
14 pg g") e polpa de coco (1,1, 6,4 ¢ 3,4 ug g') e encontraram
menores niveis de Cu, Fe e Zn quando comparado com os valores
obtidos para o camapu.
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Xavier et al.'* obtiveram elevados teores de Fe (55,0 mg kg!) e
Zn (41,0 mg kg') em castanha de caju quando comparado aos valores
encontrados neste estudo.

Os estudos a respeito da composi¢do do camapu ainda sdao
insipientes. Entretanto, outros estudos na literatura foram realizados
em frutas e hortaligas pertencentes a mesma familia (Solanaceae),
tais como a berinjela, pimentdo, batata, pimenta e tomate.

Bressy? quantificou teores menores e maiores para Cu (4,15 ug g*)
e Fe (43,3 ug g') em tomate e, em relacdo ao Zn (20,1 pg g') obteve
teores proximos quando comparados aos teores de Zn (22,0 mg kg™')
neste estudo. Scorsatto et al.?! estudaram a composicdo de
alguns minerais presentes na berinjela e encontraram teores de
Cu (10,0 mg kg') e Zn (21,0 mg kg!) préximos aos determinados
neste trabalho (Cu: 10,8 e Zn: 22,0 mg kg'). Por outro lado, a
concentracao de Fe (29,0 mg kg') foi menor quando comparado a
quantidade encontrada neste estudo (Fe: 32,7 mg kg™).

Determinaciio de Cu, Fe e Zn nas fracoes lipidica, proteicas e
no residuo

Os teores de Cu, Fe e Zn nas fragdes lipidicas, fragdes proteicas
e no residuo estdo apresentados na Tabela 4.

Tabela 4. Concentragdes de Cu, Fe e Zn nas fragdes e no residuo, somatéria
das fracdes e seus respectivos desvios padrio (n = 3)

Fragoes Cu (mg kg") Fe (mg kg) Zn (mg kg™)
Lipideo 0,2°x0,1 0,5¢+0,1 0,07° = 0,004
Agua 34°%0,1 8,70+ 1.4 149+ 18
NaCl 1,6' + 0,01 8,8+ 0,1 3,6 + 0,03
Acido acético 2,3+ 0,2 1,8% % 0,01 1,1*+0,3
NaOH 0,3+ 0,1 1,0+ 0,1 0,8°+0,2
Residuo 2,94% + 0,6 10,7+ 1,0 1,0+ 0,01
Y, Fragoes 10,74 31,50 21,47
Digerido 10,80 32,70 22,00

Y = Somatério. Os resultados representam médias em triplicatas. Médias
indicadas por letras iguais na mesma coluna, ndo diferem entre si a 5% de
probabilidade pelo teste de Tukey.

O somatoério dos teores de Cu, Fe e Zn em todas as fracdes
(lipideos, proteinas e residuo) foi comparado ao valor da concentragao
total dos elementos estudados presentes no camapu. O teste # Student
foi aplicado e permitiu inferir que os resultados ndo apresentam
diferencas significativas entre si, demonstrando boa exatiddo dos
métodos propostos para a extragao.

Pode ser observado na Tabela 4, que na maioria das fra¢des
obtidas apés a extracdo sequencial, o Fe apresentou a maior
concentracio quando comparado ao Cu e Zn.

Na fracdo lipidica, todos os elementos estudados foram
encontrados em baixas concentracdes. A associa¢@o de fons metdlicos
com os lipideos pode ser explicada pela presenca de compostos de
sulfolipideos e fosfolipideos. O primeiro composto € constituido de
dois acidos graxos, galactose e um grupo sulfonato. Por outro lado, os
fosfolipideos contém uma molécula de glicerol, duas cadeias de dcido
graxo, além de um grupo fosfato.?? Os grupos sulfonato e fosfato sdo
polares, logo possuem cargas negativas que sdo capazes de interagir
com cdtions,"” como Cu, Fe e Zn, elementos de interesse nesse estudo.

De modo geral, cobre, ferro e zinco foram encontrados em
todas as fragdes proteicas estudas. Niveis altos de Zn (14,9 mg kg™")
foram encontrados na frag@o extraida com a dgua. Por outro lado,
baixos niveis de Zn (0,8 mg kg') estavam associados a glutelina-2,
proteina extraida com NaOH. O maior teor de cobre (3,4 mg kg™)
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foi encontrado na fracéio das albuminas nesse estudo.

Os {fons metdlicos como Fe**, Co*", Ni*, Cu®, Zn*", Al** e
Ca** geralmente tém capacidade de interagir com protefnas por
apresentarem cardter dcido intermediario.

Os resultados mostraram que a maior quantidade de Cu e Zn foi
proveniente da extragdo com a agua, indicando que esses elementos
podem estar associados a proteina albumina, visto que esse extrator
é responsdvel por extrair preferencialmente a albumina.

Na extragdo utilizando solucdo de NaOH foi observado um
elevado teor de Fe (1,0 mg kg™') associado as glutelinas-2 quando
comparado ao cobre (0,3 mg kg') e zinco (0,8 mg kg™).

O residuo final resultante da extragdo sequencial apresentou
um elevado teor de Fe (10,7 mg kg!') quando comparado as fra¢oes
proteicas estudadas e aos lipideos. Isso pode ser devido ao Fe estar
ligado a uma proteina diferente das estudadas e, ainda, em outra
substancia que nao seja proteina. Diante disso, a utiliza¢@o de outros
extratores que possam extrair uma proteina diferente das estudadas se
faz necessdria para identificar a presencga desse elemento. Trindade'®
encontrou em frutas, altas concentra¢des de Cu, Fe e Zn no residuo
final apds o procedimento de extracio sequencial de proteinas.

Comparando-se a distribui¢do do Zn com os demais elementos
estudados, pode ser observado que esse elemento foi obtido em maior
concentragdo na fracdo extraida com a dgua, ou seja, associado as
albuminas. Bittencourt et al.? utilizaram as solugdes extratoras dgua,
NaCl, etanol e NaOH e encontraram maior concentragdo dos metais
nos extratos associados as proteinas do tipo globulina (extragdo com
NaCl).

Xavier et al."* determinaram a bioacessibilidade de Fe e Zn
associadas as proteinas de castanha de caju e encontraram Fe e
Zn ligado a alguns grupos de proteina como albumina, globulina e
glutelina.

Exatidao

As recuperacdes obtidas pelo método de adi¢@o e recuperagdo
para a avaliagdo das medidas por ICP-OES foram de 100, 103 e
105% (Cu), 101, 102 e 103% (Fe) e de 98, 100 ¢ 101% (Zn). Para
todos analitos, as recuperagdes estiveram de acordo com a faixa de
recuperagdo aceitdvel de 80-120%,>* indicando uma boa exatiddo do
procedimento analitico.

As recuperagdes encontradas na avaliagdo da eficiéncia do
procedimento de preparo das amostras foram de 92, 100 e 108%
(Cu), 88, 101 e 110% (Fe) e 94, 98 ¢ 101% (Zn). Diante desses
resultados pode-se inferir que ndo houve perdas dos analitos durante
o procedimento de preparo de amostras.

Teor de proteina total

As concentragdes das proteinas foram calculadas a partir da
equacdo daretay = 0,0011x + 0,0919. A curva de calibracdo obtida
apresentou o coeficiente de correlagdo (R) igual a 0,9973. Os teores
de proteinas obtidos estdo apresentados na Tabela 5.

Tabela 5. Concentragdo total de proteinas nas fracdes proteicas de camapu e
seus respectivos desvios padrao (n = 3)

Fracoes Concentragdo (mg kg™')
Agua (albumina) 5,74 £ 0,10
NaCl (globulina) 0,28 +0,01
Acido acético (glutelina-1) 4,46 +0,20
NaOH (glutelina-2) 0,46 + 0,02

Fonte: Autor.
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Baseado em estudos prévios da literatura, a utilizagdo da dgua a
60 °C e dos reagentes extratores NaCl, dcido acético e NaOH promove
aextragdo de protefnas dos grupos da albumina, globulina, glutelina-1
e glutelina-2, respectivamente.'>!315

Pode ser observado que a maior concentragdo das proteinas foi
encontrada no extrator de dgua a 60 °C (5,74 mg kg'), seguida do
dcido acético (4,46 mg kg!). Os menores teores foram encontrados
nos extratores NaOH (0,46 mg kg') e NaCl (0,28 mg kg™).

A quantifica¢do de proteinas totais depende da metodologia
adotada e da composi¢do quimica da amostra. Desse modo, a
escolha do método a ser utilizado € de suma importancia, levando em
consideragdo a sensibilidade, natureza dos constituintes da amostra e o
grau de confiabilidade nos resultados obtidos devido aos interferentes
da amostra e do método escolhido.?

CONCLUSOES

O procedimento proposto para extracdo sequencial foi adequado
para a determinacdo de Cu, Fe e Zn associados as metaloproteinas
estudadas. A identificagdo e a quantificagdo dos analitos nas diferentes
fragdes de proteinas € apenas uma etapa inicial para a caracterizagio
das metaloproteinas em camapu. Estudos complementares sobre a
biodisponibilidade sdao necessdrios para verificar a quantidade desses
nutrientes que pode ser absorvida pelo organismo. Os teores de Cu,
Fe e Zn associados as proteinas encontrados no camapu confirmaram
que este fruto se apresenta como uma fonte rica de minerais essenciais
importantes para o organismo humano.

REFERENCAIS

1. Shanley, P.; Medina, G. Em Fruit Trees and Useful Plants in Amazonian
Life; Shanley, P.; Cymerys, M.; Serra, M.; Medina, G., eds.; FAO: Italy,
2011. [Link] acessado em Janeiro 2024

2. Silva, L. E. S.; Claro, R. M.; Cadernos de Saiide Piiblica 2019, 35, 1.
[Crossref]

3. Bittencourt, M. L.; Diogo, A. P. D.; Augusti, L. R.; Costa, L. M.; Quim.
Nova 2012, 35, 1922. [Crossref]

4. Dias, F. G. B.; Ferreira, M. J. G.; Silva, L. M. R.; Menezes, R. C. S.;
Figueiredo, E. A. T.; Rev. Cienc. Agron. 2020, 51, 3. [Crossref]

5. Rodrigues, E.; Rockenbach, I. I.; Cataneo, C.; Gonzaga, L. V.; Chaves,
S. E.; Fett, R.; Cienc. Tecnol. Aliment. (Campinas, Braz.) 2009, 29, 642.
[Crossref]

6. Novoa, R. H.; Bojacd, M.; Galvis, J. A.; Fischer, G.; Agronomia
Colombiana 2006, 24, 77. [Link] acessado em Janeiro 2024

Determinagdo e distribui¢do de Cu, Fe e Zn em camapu por ICP-OES 5

7. Hambidge, K. M.; The Journal of Nutrition 2003, 133, 948S. [Crossref]

8. Dolan, F. P.; Capar, E. G.; J. Food Compos. Anal. 2002, 15, 593.
[Crossref]

9. Tognon, A. L.: Quantificagdo e Avalia¢do da Bioacessibilidade In
Vitro de Micro e Macro Elementos em Frutas, Hortali¢as e Cereais;
Dissertacdo de Mestrado, Universidade de Sao Paulo, Ribeirdo Preto,
Brasil, 2012. [Link] acessado em Janeiro 2024

10. Cantarow, A.; Schepartz, B.; Biochemistry, 4™ ed.; Atheneu: Rio de
Janeiro, 1969.

11. Gao, Y.; Chen, C.; Zhang, P.; Chai, Z.; Wei, H.; Huang, Y.; Anal. Chim.
Acta 2003, 485, 131. [Crossref]

12. Kwon, K.; Park, K. H.; Rhee, K. C.; J. Agric. Food Chem. 1996, 44,
1741. [Crossref]

13. Naozuka, J.; Oliveira, P. V.; J. Braz. Chem. Soc. 2007, 18, 1547.
[Crossref]

14. Xavier, A. D. S.; Furtado, D. Z. S.; Assuncdo, N. A.; Nascimento, A. N.;
J. Food Compos. Anal. 2019, 83, 103259. [Crossref]

15. Trindade, S. L.: Determinagdo e Distribuicdo de Elementos-Trago em
Frutas Regionais; Dissertacao de Mestrado, Universidade Federal do
Par4, Belém, Brasil, 2010. [Link] acessado em Janeiro 2024

16. Alves, B. E.; Pereira Junior, J. B.; Carvalho, F. I. M.; Dantas Filho, H.
A.; Dantas, K. G. E.; Biol. Trace Elem. Res. 2019, 189, 259. [Crossref]

17. Bradford, M. M.; Anal. Biochem. 1976, 72, 248. [Crossref]

18. IBM SPSS Statistics for Windows, versao 20.0; IBM Corp.; Armonk, NY,
2011.

19. Hou, X.; Bradley, T. J. Em Encyclopedia of Analytical Chemistry;
Meyers, R. A., ed.; John Wiley & Sons: Chichester, 2000, p. 9468.
[Link] acessado em Janeiro 2024

20. Bressy, F. C.: Determinagdo de Micronutrientes e Contaminantes em
Amostras de Tomates por Técnicas Espectroanaliticas; Dissertacao de
Mestrado, Universidade Federal da Bahia, Salvador, Brasil, 2011. [Link]
acessado em Janeiro 2024

21. Scorsatto, M.; Pimentel, A. C.; Silva, A. J. R.; Sabally, K.; Rosa, G.;
Oliveira, G. M. M.; International Journal of Cardiovascular Sciences
2017, 30, 235. [Crossref]

22. Szpunar, J.; Analyst 2005, 130, 442. [Crossref]

23. Andersson, L.; Porath, J.; Anal. Biochem. 1986, 154, 250. [Crossref]

24. Agéncia Nacional de Vigilancia Sanitdria (ANVISA); Resolucao de
Diretoria Colegiada (RDC) No. 166, de 24 de julho de 2017, Dispoe
sobre a Validag¢do de Métodos Analiticos e dd outras Providéncias,
2017. [Link] acessado em Janeiro 2024

This is an open-access article distributed under the terms of the Creative Commons Attribution License.


http://www.fao.org/docrep/015/i2360e/i2360e.pdf
https://doi.org/10.1590/0102-311X00023618
https://doi.org/10.1590/S0100-40422012001000006
https://doi.org/10.5935/1806-6690.20200053
https://doi.org/10.1590/S0101-20612009000300029
http://www.redalyc.org/articulo.oa?id=180316238010
https://doi.org/10.1093/jn/133.3.948S
https://doi.org/10.1006/jfca.2002.1064
https://www.teses.usp.br/teses/disponiveis/59/59138/tde-14052012-211233/pt-br.php
https://doi.org/10.1016/S0003-2670(03)00347-7
https://doi.org/10.1021/jf9504273
https://doi.org/10.1590/S0103-50532007000800015
https://www.sciencedirect.com/journal/journal-of-food-composition-and-analysis/vol/83/suppl/C
https://doi.org/10.1016/j.jfca.2019.103259
https://vdocuments.mx/determinacao-e-distribuicao-de-elementos-traco-deteccao-uv-e-espectrometria.html?page=3
https://doi.org/10.1007/s12011-018-1451-6
https://doi.org/10.1016/0003-2697(76)90527-3
https://www.unil.ch/files/live/sites/idyst/files/shared/Analytical%20platform/PDF%20instruments/Hou%26Jones_2000.pdf
https://repositorio.ufba.br/bitstream/ri/10810/1/disserta%C3%A7%C3%A3o%20vers%C3%A3o%20impress%C3%A3o.pdf
https://doi.org/10.5935/2359-4802.20170046
https://doi.org/10.1039/B418265K
https://doi.org/10.1016/0003-2697(86)90523-3
https://bvsms.saude.gov.br/bvs/saudelegis/anvisa/2017/rdc0166_24_07_2017.pdf

	_Hlk137577243
	_Hlk102034811
	_Hlk102035095
	_Hlk102035595

