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RESUMO

O crescente consumo de suplementos nutricionais entre populagdes de diferentes classes, visando
principalmente a reposi¢do de nutrientes e minerais no organismo tem conduzido a comercializagdo de uma
grande diversidade de marcas destes produtos, e esse fato tem tornado de grande interesse o controle da sua
qualidade com relagdo a sua composi¢do. O controle destes produtos é de grande importancia para verificar se
as concentracdes dos elementos neles presentes, estdo de acordo com a composic¢ao descrita nas suas bulas bem
como verificar eventual presenca de elementos toxicos. Neste estudo sdo apresentados resultados das analises de
suplementos multiminerais e vitaminicos, nos quais foram determinados os elementos Ca, Co, Cr, Cu, Fe, K,
Na, Se e Zn pelo método de andlise por ativacdo com néutrons (NAA). Os resultados obtidos nestas analises
foram comparados com os valores apresentados nos seus respectivos rétulos ou bulas Para o controle da
qualidade dos resultados analiticos com relacdo a exatiddo e precisdo foram analisados os materiais de
certificados de referéncia NIST 1400 Bone Ash e NIST 1633b Coal Fly Ash ambos da National Institute of
Standards and Technology (NIST). Os valores de Z score obtidos foram, | Z | < 2 indicando que os resultados
obtidos séo satisfatorios e estdo dentro da faixa dos dados dos certificados a um nivel de 95%.

1. INTRODUCAO

Com o crescente nimero de marcas de medicamentos e suplementos nutricionais no mercado,
0 controle de qualidade destes produtos tem sido um assunto de grande preocupacdo as
entidades governamentais responsaveis pela satde das populagdes.

Diversos tipos de vitaminas e suplementos nutricionais sdo produzidos anualmente e o0 seu
consumo esta se tornando cada vez mais comum, embora de acordo com a opinido de
nutricionistas, os individuos saudaveis que tenham uma dieta adequada ndo necessitam de
nutrientes adicionais na forma de suplementos [1]. Segundo um levantamento realizado em
1998 nos Estados Unidos, o uso de suplementos nutricionais atinge mais de 50% da
populacdo deste pais [2].

Segundo MAUGHAN et al. [3] entre atletas, de diferentes categorias esportivas, 0 uso de
suplemento alimentar é ainda maior. A necessidade de melhoria de rendimento nas
competicdes tem levado muitos esportistas a consumirem suplementos nutricionais de modo
inadequado. Alem disso, em competicdes oficiais, 0s atletas podem também ter o risco de
doping uma vez que, 0s componentes presentes nestes suplementos sdo na maioria das vezes
desconhecidos.

A reposicdo e complementacdo de nutrientes essenciais para manter um organismo saudavel
tém conduzido populagdes a adotar o uso de suplementos nutricionais como um habito



comum, e isto tem proporcionado prosperidade as industrias com a comercializagdo destes
produtos e o crescimento de investimentos nesta area [4].

O objetivo do presente trabalho é o desenvolvimento do método de ativacdo neutrénica
(NAA) a anélise de nutrientes utilizados na complementacao da dieta, e na terapia preventiva,
visando posterior aplicagdo desta técnica no controle da qualidade destes produtos nas
industrias.

O aperfeicoamento do método de ativacdo com néutrons na analise de suplementos
nutricionais serd de grande valia devido as vantagens que esta técnica apresenta com relacéo
a precisdo, exatiddo, sensibilidade e além de possibilitar uma analise puramente instrumental
para varios elementos.

2. PARTE EXPERIMENTAL

2.1 Amostras de suplementos nutricionais analisadas

As amostras de suplementos nutricionais analisadas neste trabalho, foram adquiridas em lojas
de produtos naturais e em farméacias. Os suplementos analisados se encontravam em formas
de céapsulas ou em forma comprimidos, na Tabela 1 estdo apresentados os suplementos
analisados, juntamente com os dados da data de fabricagéo e lote.

Tabela 1. Amostras de suplementos nutricionais analisados.

Suplementos Data de Numero do | Massa na base Perda de
fabricacéo lote imida (g) @ | peso % ®
Cal Assimilate 02/2001 10012802 0,91+ 0,02 7,85
Mega Multi 12/2001 274319 1,04 + 0,05 2,9
One Source Nao Néo 1,71 +0,03 3,3
disponivel disponivel
Natural Selenium |14/06/2003 33472 0,619 + 0,01 2,5
Zinc Hidroxy 02/2002 042108 0,44 £0,01 6,3
Zinco Lozenges 07/2001 2837-L9 1,49 + 0,08 1,9

a- Massa média de cada comprimido ou capsula.
b- % de perda de peso na secagem.

Inicialmente obteve-se a massa media dos comprimidos ou contetudos das capsulas dos
suplementos nutricionais. As massas médias das amostras nutrientes variaram de 0,44 g a
1,71 g. Para irradiacdo, aliquotas entre 100 e 150 mg de cada material foram pesados em
involucros de polietileno identificados e selados. Para a irradiacdo estes involucros contendo
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as amostras foram envoltos por folhas de aluminio e colocados em um dispositivo de
aluminio o qual foi lacrado, seguindo apds este irradiacdo no reator.

A determinacdo da umidade dos suplementos foi feita logo apds a abertura do seu frasco para
se obter a concentracdo do elemento na base seca do material bem como se dispor a massa de
cada comprimido ou conteddo das capsulas na base seca. Esta determinacdo na base seca
evitou a analise de amostras com diferentes umidades, 0 que pode ocorrer com o tempo,
embora guardadas em dessecador.

Para determinar a percentagem de umidade nas amostras, massas entre 200 e 250 mg de cada
amostra foram pesadas em pesafiltros, e submetidas a secagem em uma estufa a 85°C por um
periodo total de 24 horas. Foram efetuadas novas pesagens das amostras em diferentes
tempos de secagem, com intervalos de 3 horas, até se obter massa constante.

2.2 Materiais certificados de referéncia

Para andlise da exatiddo e precisao dos resultados foram analisados os materiais de referéncia
NIST 1400 Bone Ash [5] e o NIST 1633b Coal Fly Ash [6], ambos procedentes do National
Institute of Standards and Technology utilizando as mesmas condi¢Oes experimentais de
analises dos suplementos.

Para expressar o0s resultados das analises destes materiais na base seca foram determinadas as
porcentagens de perda de peso na secagem conforme procedimento descrito nos seus
certificados. As porcentagens de perda de peso de 0,53 % e de 0,08 % foram obtidas para 0s
materiais Bone Ash e Coal Fly Ash, respectivamente.

2.3 Preparacéo dos padroes sintéticos dos elementos

A determinacdo quantitativa dos elementos é feita por analise comparativa, havendo a
necessidade de padrdes de elementos de massas conhecidas a serem analisadas junto com as
amostras.

Estes padrdes sintéticos foram preparados pipetando-se aliquotas de 50 pL das soluges
padrdo simples ou multielementar, sobre tiras de papel de filtro Whatman n° 41 de dimens6es
1,5 cm x 3,5 cm. Na preparagédo destas solugdes foram utilizadas solug6es padréo certificadas
da Spex Certiprep, USA. As tiras de papel de filtro foram submetidas a secagem em
dessecador em temperatura ambiente.

2.4 Procedimento experimental para ativacdo com néutrons

Para a determinacdo dos elementos Ca, Co, Cr, Fe, Se e Zn as amostras de suplementos
nutricionais junto com os padrdes sintéticos dos elementos foram irradiados no reator IEA-R1
sob um fluxo de néutrons térmicos de 5x10™ n cm™ s™ por um periodo de 8 horas. Para a
determinacéo dos elementos Cu, K e Na, fluxo de 1x10* n cm™s™ por um periodo de 1 hora.
As medidas das atividades gama induzida das amostras e padroes, foram feitas usando detetor
de Ge hiperpuro GMX2019 ligado a uma placa ACE8K da EG & G Ortec, um micro
computador e sistema eletrdnico associado.
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Os espectros gama obtidos das amostras e padrées foram gravados em um disquete e
processados usando o programa VISPECT 2, que nos fornece as energias dos picos dos
elementos presentes e as suas respectivas taxas de contagens. As identificacbes dos
radioisotopos foram feitas pelas energias dos raios gama e pelas meias vidas. As
concentracdes dos elementos foram calculadas pelo método comparativo. Uma vez conhecida
a concentracdo e tendo a massa total do material em cada capsula ou comprimido calculou-se
a massa do elemento em cada capsula ou comprimido.

3. RESULTADOS E DISCUSSAO

Para verificar da preciséo e a exatiddo dos resultados foram determinados os valores de
desvios padrao relativos, erros relativos e Z score ou diferenca padronizada para os elementos
determinados nos materiais de referéncia analisados. O Z score foi calculado usando a relagdo

1) [7].
Z=(Ci—Creti) /(012 + Oi?) " 1)

Onde Ci = concentracdo do elemento determinado; C; = valor certificado do elemento; oi =
desvio padréo obtido e oy = desvio padrdo do valor certificado.

Para material certificado Bone Ash os valores de desvios padrdo relativos dos resultados
variaram de 0,9 a 1,3 % e os erros percentuais foram inferiores a 1,5 %. No caso do material
certificado Coal Fly Ash os desvios padréo relativos, variaram de 1,5 e 9,9 % e 0s erros
relativos foram inferiores a 6,7 %. Os valores de Z score obtidos séo apresentados na Figura
1.
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Figura 1. Valores de Z score, obtidos para As, Ca, Co, Cr, Zn nos materiais Bone Ash e
Coal Fly Ash.

Os valores de Z score obtidos foram menores que + 2 e maiores que — 2 conforme
apresentados na Fig. 1. Os valores de Z score | Z | < 2 indicam que os resultados obtidos estdo
dentro da faixa de concentracfes dos valores certificados a um nivel de confianca de 95 %.
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Nas Tabelas 2 e 3 sdo apresentados os resultados analiticos das massas dos elementos por
comprimido ou contedo de cada capsula, das amostras de suplementos, juntamente com 0s
valores apresentados nos seus rétulos.

Tabela 2. Massas dos elementos, em mg, por capsula ou comprimido dos suplementos
Cal Assimilate, Mega Multi e One Source, e os valores dos rotulos.

Elementos Cal Assimilate Mega Multi One Source
Este trabalho | Rotulo | Este trabalho | Rotulo | Este trabalho | Rotulo

Ca 125+9 125 126 £ 40 125 1638 165
Co 0,0165 = 0,0007 -(@ 10,0018 + 0,0001 - 0,037 £ 0,002 -
Cr 0,0038 £ 0,0004 - 0,16 £ 0,03 - 0,146 = 0,002 -
Cu - 0,25 2,03+£0,24 2 3,3£0,1 3,5
Fe 0,153 £ 0,005 - - - 15,0+ 0,5 -
K 0,278 £ 0,004 - 35x4 - 7,7+0,6 -
Na 10,57 £ 0,05 - 1,02 £ 0,02 - 0,27 £ 0,02 -
Zn 2,17 +£0,25 2 155+11 15 147+15 15

(@) - valores ndo apresentados nos rotulos dos suplementos ou ndo determinado neste

trabalho.

Tabela 3. Massa dos elementos por capsula ou comprimido dos suplementos Natural
Selenium, Zinc Hidroxy e Zinc Lozenges, e os valores dos rétulos.

Elementos Natural Selenium Zinc Hidroxy Zinc Lozenges
Este Rétulo Este Rétulo Este Rétulo
trabalho trabalho trabalho
Camg 106+1,4 - 25+0,2 - - )
Se g 53,4+3,6 50 - - - ]
Zn pg 151+0,6 - 49,9+0,4 50 21,7+0,7 23

Analisando a Tabela 2, pode se perceber a proximidade dos resultados obtidos neste trabalho,
com os valores dos rétulos dos respectivos suplementos. Na amostra Cal Assimilate ndo foi
detectado o elemento Cu devido a alta atividade do ** Na, que mascarou a atividade menos
intensa do ®* Cu de meia vida 12,7 h.
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Os resultados obtidos para Se e Zn apresentados na Tabela 3 indicam também a boa
concordancia entre os valores obtidos e os dados dos rétulos.

4. CONCLUSOES

Os resultados obtidos nos materiais certificados de referéncia indicaram a viabilidade do uso
do procedimento da andlise por ativagdo com néutrons na determinagdo da composicdo de
elementos nos suplementos nutricionais. Os dados obtidos nestes materiais mostraram uma
boa precisdo e exatiddo. A comparagdo entre os resultados obtidos para as amostras de
suplementos com os valores apresentados nos seus rotulos, indicou uma boa concordancia e
nas condi¢cdes experimentais de andlise utilizadas neste trabalho ndo foram detectados os
elementos toxicos como As, Hg e Sh.
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