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RESUMO

DESENVOLVIMENTO E VALIDACAO DE METODO ANALITICO PARA
DETERMINACAO DE NUTRIENTES E CONTAMINANTES EM PESCADOS DO
BAIXO RIO SAO FRANCISCO UTILIZANDO TECNICAS DE PLASMA. A regi&o do
Baixo Sao Francisco (BSF), que compreende areas de Alagoas, Sergipe, Bahia e
Pernambuco, desempenha um papel essencial no desenvolvimento sécio econémico
e na preservacgao da cultura local. No entanto, os impactos oriundos de atividades
antropicas podem ocasionar a bioacumulagédo de substancias nocivas, tais como
elementos potencialmente toxicos, nos organismos aquaticos e a biomagnificagéo
ao longo da cadeia trofica. O monitoramento continuo dos parametros hidricos da
ictiofauna e da flora é imprescindivel para avaliar os impactos ambientais, identificar
bioindicadores confiaveis, garantir a seguranga alimentar e subsidiar politicas de
manejo sustentavel. Neste trabalho foi realizado o desenvolvimento e a validagdo de
metodologia analitica adequada para determinagdo de nutrientes e contaminantes
inorganicos em pescados coletados no BSF por espectrometria de emissao optica
com plasma induzido por micro-ondas (MIP OES) e espectrometria de massa com
plasma indutivamente acoplado (ICP-MS). As condigdes ideais de digestédo e
determinacado foram estabelecidas, que incluiram a determinagdo dos limites de
detecgdo (LOD), quantificagdo (LOQ), linearidade, precisdo e exatiddo, usando
materiais de referéncia certificados e ensaios de adicdo e recuperacao. Ferro, Zn,
Cr, Cu, V, Ni, Co, Mo, Mn, Se, Sr, As, Cd, Hg e Pb foram determinados por ICP-MS e
Ca, K, Mg e P por MIP OES em 136 amostras coletadas em duas estagbes, no
periodo de 12 meses. Os teores de Pb, Ni, Mo, Cd, Cr, Co e V, ficaram < LOD em
todas as amostras avaliadas. Para o verdo, os teores determinados indicaram as
seguintes variagoes: Ca (0,1-2,8 g kg™"), K (1-8 g kg™"), Mg (0,1-0,6 g kg™), P
(0,6-5 g kg™"), Fe (0,7-15 mg kg™), Zn (0,9-12 mg kg™'), Se (0,1-0,6 mg kg™"), Sr
(0,1-5 mg kg™), Cu (0,1-9,2 mg kg™), Mn (0,1-2 mg kg™) e As (0,1-5 mg kg™).
Para o inverno Ca (0,1-2 g kg™), K (1-7 g kg™"), Mg (0,2-0,4 g kg™"), P (0,5-5 ¢
kg™), Fe (0,3-10 mg kg™), Zn (0,4-20 mg kg™), Se (0,1-0,6 mg kg™"), Sr (0,1-6 mg
kg™), Mn (0,1-3 mg kg™), As (0,1-4 mg kg™') e Cu (0,1-0,3 mg kg™"). Pela primeira
vez foi obtido o perfil mineral dos pescados do BSF, que indicaram niveis de
nutrientes satisfatérios, de acordo as recomendacgdes de consumo diarias e de

contaminantes inferiores aos limites estabelecidos pela legislacao.
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ABSTRACT
DEVELOPMENT AND VALIDATION OF AN ANALYTICAL METHOD FOR
DETERMINING NUTRIENTS AND CONTAMINANTS IN FISH FROM THE LOWER
SAO FRANCISCO RIVER USING PLASMA TECHNIQUES. The Lower Sé&o
Francisco (BSF) region, which includes areas of Alagoas, Sergipe, Bahia, and
Pernambuco, plays an essential role in socioeconomic development and the
preservation of local culture. However, the impacts arising from human activities can
cause the bioaccumulation of harmful substances, such as potentially toxic elements,
in aquatic organisms and biomagnification along the food chain. Monitoring water
parameters of ichthyofauna and flora is essential to assess environmental impacts,
identify reliable bioindicators, ensure food security, and support sustainable
management policies. This study developed and validated an analytical methodology
suitable for the determination of nutrients and inorganic contaminants in fish collected
in the BSF by microwave-induced plasma optical emission spectrometry (MIP OES)
and inductively coupled plasma mass spectrometry (ICP-MS). The optimal digestion
and determination conditions were established, which included the determination of
the limits of detection (LOD), quantification (LOQ), linearity, precision, and accuracy,
using certified reference materials and addition and recovery assays. Iron, Zn, Cr,
Cu, V, Ni, Co, Mo, Mn, Se, Sr, As, Cd, Hg, and P were determined by ICP-MS and
Ca, K, Mg and P by MIP OES in 136 samples collected in two stations, over 12
months. The Pb, Ni, Mo, Cd, Cr, Co, and V levels were < LOD in all samples
evaluated. For the summer, the determined contents indicated the following
variations: Ca (0.1-2.8 g kg™), K (1-8 g kg™"), Mg (0.1-0.6 g kg™), P (0.6-5 g kg™),
Fe (0.7-15 mg kg™), Zn (0.9-12 mg kg™), Se (0.1-0.6 mg kg™"), Sr (0.1-5 mg kg™),
Cu (0.1-9.2 mg kg™), Mn (0.1-2 mg kg™') and As (0.1-5 mg kg™). For winter, Ca
(0.1-2 g kg™), K(1-7 g kg™"), Mg (0.2-0.4 g kg™), P (0.5-5 g kg™), Fe (0.3-10 mg
kg™), Zn (0.4-20 mg kg™"), Se (0.1-0.6 mg kg™"), Sr (0.1-6 mg kg™), Mn (0.1-3 mg
kg™"), As (0.1-4 mg kg™) and Cu (0.1-0.3 mg kg™). For the first time, the mineral
profile of BSF fish was obtained, indicating satisfactory nutrient levels per the daily
consumption recommendations and contaminants below the limits established by

legislation.
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1 INTRODUGAO

Ao longo do tempo, as comunidades, que posteriormente vieram a ser
cidades, buscaram se estabelecer nas proximidades das fontes de agua potavel. A
agua, de modo geral indica presenga de solos férteis, e condi¢gbes climaticas
favoraveis a criagdo de animais, o que favorece o desenvolvimento urbano,
econdmico e social dessas regides. Além disso, os cursos d’agua sao elementos
fundamentais na construcdo da identidade cultural e religiosa sendo simbolo que
favorece o senso de pertencimento regional (PASCHOAL, 2024; MELLO, 2008).

O rio Sao Francisco é um dos maiores rios brasileiros e desempenha um
papel fundamental no desenvolvimento econémico, cultural e social das cidades em
seu entorno. Com uma extensao de mais de 2.600 km, € subdividido em Alto, Médio,
Submédio e Baixo Sao Francisco, atravessando seis estados do pais, nascendo em
Minas Gerais e desaguando no oceano Atlantico, na divisa entre Alagoas e Sergipe
(CBHSF a).

A relacao entre o rio e as atividades antropicas (relacionadas principalmente
ao lancamento de efluentes urbanos e industriais, bem como a expansao da
agropecuaria) tem trazido danos ao seu equilibrio ecoldgico, alterando
gradativamente as caracteristicas da agua, da flora e da ictiofauna. Além disso, a
escassez de chuva, o aumento da temperatura e a diminuicdo da vegetacdo na
regido, especialmente proximo ao leito do rio, intensificam o processo de
degradagao ambiental (ANA, 2018; SOARES et al., 2022)

A investigacdo das condigdes ambientais dos cursos d’agua € realizada por
meio da avaliagdo da presengca e quantidade de agroquimicos, elementos
potencialmente téxicos, plantas aquaticas invasoras e de estudos que monitoram a
frequéncia de mortes e doencas na ictiofauna, resultantes da intoxicacdo associada
a presenca desses contaminantes (BIANCHINI et al., 2019)

A realizacado de estudos sobre a composi¢ao nutricional dos pescados é feita
com vistas a embasar a formulagao de dietas balanceadas, evidenciando o potencial
nutritivo desse alimento, que é parte fundamental da base alimentar das populacdes
ribeirinhas. Além disso, a avaliacdo da composicdo desses animais utilizados no

biomonitoramento, possibilitando a escolha de bioindicadores da presenca de



substancias toxicas no ecossistema (KADIM & RISJANI, 2022; REBELLATO et al.,
2022).

Diante disso, pode-se afirmar que o monitoramento de paréametros (como PH,
DQO, niveis de nutrientes e contaminantes, entre outros) que avaliam a qualidade
da agua, dos pescados e das plantas aquaticas € fundamental para garantir a
seguranga alimentar e fortalecer politicas publicas voltadas a preservagdo dos

recursos naturais.

Este trabalho buscou validar uma metodologia adequada para quantificagao
de nutrientes e elementos potencialmente contaminantes em pescados do baixo Rio
Sao Francisco (BSF), utilizando técnicas analiticas que envolvem o preparo de
amostras por digestdo acida assistida por radiacdo micro-ondas e posterior
determinacdo por Espectrometria de Emissao o6ptica com Plasma Induzido por
Micro-ondas (MIP OES) e Espectrometria de Massa com Plasma Indutivamente
Acoplado (ICP-MS).



2 REVISAO BIBLIOGRAFICA

2.1 Importancia da Aquicultura e da Pesca Artesanal

Em 2015, a Organizacdo das Nagdes Unidas criou um plano global para o
desenvolvimento sustentavel, denominado Agenda 2030. Foram estabelecidos 17
objetivos que visam acabar com a pobreza, proteger o planeta e garantir
prosperidade. (UNITED NATIONS, 2015). Nesse context, a Organizacao das Nagdes
Unidas para a Alimentagdo e a Agricultura (FAO) criou o Blue Transformation, uma
iniciativa que apresenta a inclusdo dos pescados como uma alternativa estratégica
na promogao da seguranga alimentar, por ser uma proteina que, além de possuir um
alto valor nutricional, tem uma cadeia produtiva mais sustentavel (gera menores
quantidades de gases do efeito estufa) e € mais acessivel a comunidades
vulneraveis (FAO, 2024).

A aquicultura auxilia no suprimento da crescente demanda global por
alimentos. O intuito dos érgdos governamentais tem sido beneficiar regides e
comunidades mais necessitadas, possibilitando melhorias socioeconémicas (FAO,
2023). Segundo dados divulgados pela FAO, em 2022 a producao mundial de pesca
e aquicultura foi de 185,4 milhdes de toneladas de animais aquaticos. Desses, 89%
foram destinados ao consumo humano, cerca de 20,7 kg per capita por ano (FAO,
2024). Em 2024 as exportagdes do setor no Brasil cresceram 138% em relagéo a
2023, movimentando 59 milhdes de dolares (EMBRAPA, 2025).

A pesca artesanal é responsavel por cerca de 40% da produgéo global da
aquicultura, gerando empregos, contribuindo com a dieta das comunidades locais e
auxiliando na gestao de ecossistemas (FAO, 2024). Esse modelo de manejo nao
possui grandes investimentos econdmicos e nao dispde de tecnologias sofisticadas,
mas € dinamico, inclusivo e democratico, gerando emprego para 60,2 milhdes de
pessoas, garantindo sua subsisténcia e a preservagao da identidade cultural (SILVA,
2014).

No Brasil, o Ministério da Pesca e Agricultura (MPA), por meio de politicas

publicas, tem investido na implementagdo de estratégias que fortalecam os



trabalhadores de forma que essas comunidades recebam o suporte técnico

adequado e possam progredir socioeconomicamente (MPA, 2024).

Em 2023, o decreto N° 11626, de 2 de Agosto de 2023 instituiu o Programa
Povos da Pesca Artesanal, cuja finalidade é implementar tais politicas publicas e
estabelecer uma agenda de agdes prioritarias em favor dessas comunidades, como
capacitagcdo, agcbes de combate a discriminacédo, agdes que incentivam jovens e
mulheres a assumirem posig¢des de lideranga e a gestdo dos recursos ambientais e

enfrentamento dos desafios socioecondmicos (BRASIL, 2023).

2.2 Orrio Sao Francisco e sua Importancia

O Séao Francisco, também chamado de Velho Chico ou Opara, é muito
estimado pela populagdo dos locais por onde passa (pescadores, vazanteiros,
quilombolas, indigenas e criadores de bovinos e caprinos), que se servem da agua e
produtos do rio e estabelecem vinculos de subsisténcia, sociais, culturais, politicos e

econdmicos em torno do mesmo (CBHSF a).

Ocupando cerca de 8% do territério nacional, a bacia hidrografica do Rio Séo
Francisco possui uma extensao territorial de 2863 km, sendo a terceira maior bacia
hidrografica brasileira. O rio nasce na serra da canastra em Minas Gerais e desagua
no oceano atlantico na divisa que fica entre Alagoas e Sergipe, passando por seis
estados e pelo Distrito Federal (Minas Gerais, Goias, Bahia, Pernambuco, Alagoas e
Sergipe) e em mais de 500 municipios brasileiros como demonstrado na FIGURA
2.1(CBHSF a; ASCOM UFAL; ASCOM LAPIS; BLOG LETRAS AMBIENTAIS, 2024).

A bacia hidrografica do S&o Francisco é dividida em Alto, Médio, Submédio e
Baixo S&o Francisco. O Baixo Sao Francisco (BSF) representa 5% da bacia,
percorrendo Alagoas (43,9%), Sergipe (23,8%), Pernambuco (2,8%) e Bahia (9,5%).
Nessa regido, a populagdo tem sua economia baseada na agropecuaria e pesca
tradicional, aquicultura, e recentemente em iniciativas que visam o fortalecimento do
turismo (CBHSF b; SILVA & VARGAS, 2020).

O rio tem forte relevancia para as comunidades ao longo de toda a bacia,
servindo como local para praticas tradicionais, festivais e atividades religiosas e

consequentemente a degradagdo do rio influencia diretamente a continuidade e



manutengado das tradi¢gées locais (SILVA & GONCALVES, 2021). Além disso, o rio
abriga em grande quantidade varias espécies aquaticas as quais compdem a
ictiofauna sendo fundamental para a sobrevivéncia da biodiversidade na regido
(SOARES et al., 2020).
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A degradacgédo do rio, e de tudo que esta vinculado a este, é oriunda da
poluicdo causada pelo langamento de efluentes industriais e domésticos, alta carga
inorganica proveniente da extracdo e beneficiamento de minerais, alteracbes no
curso natural e residuos das atividades agricolas desenvolvidas na regido (SILVA &
VARGAS, 2020). A diminuicdo da qualidade da agua e problemas relacionados a
saude dos pescados devido a poluicdo pode ter repercussdes econdmicas
significativas, afetando principalmente empregos e meios de subsisténcia, mas
também a cultura, visto que o Sao Francisco representa pertencimento e
religiosidade para os povos locais (CBHSF b, 2016; ASA, 2015; CBHSF c).

A vazédo do rio Sao Francisco diminuiu cerca de 60% nas ultimas trés
décadas. Os motivos por tras disto estao relacionados a queda brusca nos volumes
de precipitacdo aliados ao aumento da temperatura e frequentes ondas de calor.

Além disso, a cobertura vegetal foi diminuida em 15%, o que aliada as altas



temperaturas favorece a evaporagao dos corpos d’agua e do solo, causando seca,
desertificacdo e reducao da formagao de nuvens de chuva na regidao (DUCHENNE-
MOUTIEN & NEETOO, 2021).

O monitoramento continuo da qualidade da agua, dos sedimentos no Rio Sao
Francisco e da ictiofauna é crucial para entender os impactos das atividades
humanas e das mudancas naturais nas populagdes ribeirinhas. Esse monitoramento
ajuda a desenvolver estratégias de gestao destinadas a preservar a saude do rio e o

bem estar de suas comunidades dependentes (SOARES et al., 2022).

2.3 Nutrientes Inorganicos e seu Papel na Qualidade da Agua e Nutrigdo

Humana

Os nutrientes inorganicos desempenham um papel crucial nos ecossistemas
aquaticos, particularmente no contexto da qualidade da agua e da saude dos
organismos aquaticos (ATKINSON et al., 2016). O excesso de nutrientes pode levar
a eutrofizagdo, que causa a proliferagdo de algas nocivas e esgota os niveis de
oxigénio na agua, afetando negativamente os peixes e outras formas de vida
aquatica. Além disso, os nutrientes inorganicos estdo envolvidos em varios
processos bioquimicos, por exemplo elementos como potassio, calcio, enxofre, ferro,
zinco, cobre, manganés e principalmente o nitrogénio (na forma de nitratos e
amoénio) e o fésforo (como fosfatos) sdo vitais para o crescimento de plantas
aquaticas e fitoplancton, sendo fundamentais para a fotossintese e producédo de
energia (ATKINSON et al., 2016; PHILLIPS et al., 2024; ONYANGO et al., 2024).

Os peixes sao conhecidos por serem uma fonte de alimento altamente
nutritiva. Na alimentagdo humana o consumo recorrente de peixes € associado a
melhoria da saude cardiovascular e gastrointestinal, entre outros. Isso é
particularmente importante para populagcdes que dependem de peixes como fonte
primaria de alimento como é o caso da populagao do Baixo Sdo Francisco (BSF). Os
peixes sao ricos em minerais essenciais como calcio, fésforo, ferro, zinco, cobre e
selénio que suportam varias fungdes fisiologicas, incluindo por exemplo a saude
Ossea (calcio e fosforo) e processos metabdlicos (selénio, ferro e zinco)
(REBELLATO et al., 2022; KRITTANAWONG et al., 2021; LI et al., 2020; MOHANTY
et al., 2019).



2.4 Impactos Ambientais na Qualidade Nutricional dos Peixes e Riscos a

Saude Humana

A qualidade nutricional dos peixes pode ser afetada por fatores ambientais,
como a qualidade e vazao da agua, presenca de poluentes organicos e
concentracdo de nutrientes e contaminantes. A saude dos pescados pode refletir a
situagdo daquele ecossistema aquatico, que podem representar riscos significativos
a saude de humanos que consomem a agua e pescados (SOARES et al., 2022).

O ecossistema local depende de alguns elementos quimicos em quantidades
equilibradas, por outro lado, elementos como Hg, As, Pb e Cd sao toxicos e sua
presenca ndo deve ocorrer em nenhuma quantidade, pois podem causar danos a
saude dos animais e em alguns casos bioacumular e biomagnificar ao longo dos
niveis troficos (KUMAR et al., 2024; OOST et al., 2023; SAIDON et al., 2024).

A absorgao de elementos inorganicos varia de acordo com o tipo de tecido,
influenciada pela fisiologia animal. Diferentes tecidos apresentam variagao
significativa nas concentragdes elementares, por exemplo, érgdos como guelras e
musculos sdo menos suscetiveis a bioacumulacdo de elementos téxicos em
comparagao com os rins e o figado. Elementos encontrados no figado indicam a
relagdo destes com o metabolismo, enquanto que nas guelras podem indicar a
disposicao dos elementos no ambiente (KUMAR et al., 2024).

O As e Hg tém seus impactos ambientais dependentes de sua forma quimica,
sendo o metilmercurio (MeHg) e o arsénio inorganico as formas mais prejudiciais. No
entanto, o arsénio pode ter o efeito toxico amenizado pelas conversdes que seus
compostos sofrem no meio ambiente, transformando-o em arsenobetaina (SILVA et
al., 2022; MERTINS et al., 2019).

Além disso, 0 uso excessivo dos agroquimicos nas proximidades do rio,
principalmente em culturas como o arroz, pode contaminar o ecossistema aquatico e
lengdis freaticos. Os agroquimicos liberam compostos organicos e inorganicos, que
sao associados a danos a saude como cancer, problemas hepaticos e reprodutivos.
Com os problemas ambientais associados a escassez de chuvas e infertilidade do
solo, o uso destes agroquimicos tende a aumentar, piorando o cenario de poluigao
dos recursos hidricos (SILVA et al.,, 2023; DUCHENNE-MOUTIEN & NEETOO,
2021).



A carga poluidora proveniente dos agroquimicos ocasiona eutrofizagcéo e
afeta a biodiversidade. A eutrofizagao ocorre naturalmente a medida que os corpos
d’agua vao envelhecendo, porém, esse processo € acelerado pelo escoamento de
nutrientes (como nitrogénio e fosforo dos fertilizantes) provocando a proliferacéo de
algas que esgotam o oxigénio na agua, diminuem a penetragdo da luz, promovem
um ambiente de competitividade por nutrientes criando condigbes prejudiciais a
ictiofauna e flora local. Adicionalmente, a presenca de pesticidas pode ocasionar o
desaparecimento ou diminuigdo gradativa dos organismos daquele sistema bidtico
(AKINNAWO, 2023; ISLAM, 2022).

2.5 Digestao assistida por radiagao micro-ondas

A digestdao assistida por radiacdo micro-ondas é uma metodologia
amplamente empregada no preparo de amostras para determinagdo por técnicas
espectroscopicas. Esse método associa o aquecimento por radiagdo micro-ondas, a
pressurizacao dos frascos de digestdo e o uso combinado de acidos diluidos ou
concentrados, peroxido de hidrogénio e agua, ajustando as proporgdes conforme as
caracteristicas da matriz e dos elementos de interesse (BIZZI et al., 2011,
CALIFORNIA ENVIRONMENTAL PROTECTION AGENCY, 2022).

O processo de digestao proporciona a decomposicao total ou parcial da
amostra, convertendo de forma rapida e eficiente os elementos presentes em formas
adequadas para analise em técnicas como ICP OES (espectrometria de emissao
Optica com plasma indutivamente acoplado), ICP-MS (espectrometria de massa com
plasma indutivamente acoplado) e MIP OES (emissédo atdmica com plasma induzido
por micro-ondas) (EPA, 2007; CALIFORNIA ENVIRONMENTAL PROTECTION
AGENCY, 2022)

Para isso, sao otimizadas metodologias de digestdo especificas para cada
matriz analisada, ajustando as proporgdes de reagentes e adaptando o programa de
aquecimento do instrumento conforme o analito de interesse. Algumas matrizes
requerem uma mistura acida mais agressiva para liberar os analitos em solucgao.
Dessa forma, a combinacdo adequada desses fatores é crucial para garantir uma
determinacao precisa (SHEEHAN & FUREY, 2024)



O uso de acidos diluidos tem sido aplicado na digestao de diversas matrizes.
A tabelas 2.1 apresenta as proporgdes utilizadas na decomposi¢gdo acida de

amostras de aves, laticinios, gréos e vegetais diversos.

A reducdo da quantidade de acido nao compromete negativamente o
processo de digestao para muitos tipos de amostras menos complexas. Isso ocorre,
especialmente quando se utiliza acido nitrico (HNO3), devido a sua regeneragao in
situ, conforme ilustrado na figura 2.2 e equagdes 1, 2, 3 e 4. O processo de
regeneragao do acido nitrico depende da presenca de oxigénio no meio, e devido a
isso, para que o processo seja favorecido em muitos casos adiciona-se o peroxido
de hidrogénio (KRUG et al., 2019). Além disso, metodologias que empregam acidos
diluidos sdo menos prejudiciais ao meio ambiente, pois reduzem o volume de
reagentes utilizados, diminuindo assim o custo da analise, a quantidade de material
corrosivo a ser descartado e a exposi¢cao do analista. Outro beneficio € a menor
necessidade de diluicbes excessivas para adequacéo as técnicas de determinagao,
o que melhora a sensibilidade do método. (GARITA et al., 2021).

0,

NO NO,

(CHz), H,0
HNO,

> )

FIGURA 2.2: Representacao das reacdes de regeneracdo do HNO3 na presencga de

O2 ocorrendo em um recipiente fechado.

Fonte: Elaborado pelo autor
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(CH2) n + 2HNO3 (aq) — CO2 (g) + 2NO (g) + 2H20 () Eq.1
2NO g)+ O2(g) — 2NOz2 (g) Eq.2

2NO2 (g) + H20 () — HNO3 (aq) + HNO2 (aq) Eq. 3
2HNO2 (ag) — H20 () + NO2 (g) + NO (g) Eq.4

2.6 Espectrometria de emissao optica com plasma induzido por micro-ondas
(MIP OES)

A espectrometria de emissdo Optica com plasma induzido por micro-ondas
(MIP OES) se destaca por sua construgdo robusta e baixo custo operacional,
fazendo o uso de um plasma de nitrogénio. O sistema 6ptico € composto por um
monocromador Czerny-Turner de alta resolugdo, com uma grade de difragao
holografica de 2.400 linhas/mm, capaz de cobrir uma faixa de comprimento de onda
de 178 a 780 nm. O detector CCD de estado sdlido, resfriado termoeletricamente a 0
°C, oferece alta sensibilidade e baixo ruido, possui um sistema de introducédo de
amostras modular, que inclui um nebulizador e uma camara de nebulizagdo ciclénica
de vidro, projetados para otimizar a eficiéncia da analise. Na figura 2.3 é mostrado

um esquema representativo dos componentes do instrumento (BALARAM, 2020)
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FIGURA 2.3: Esquema de representagao do MIP OES
Fonte: Elaborado pelo autor

O uso da técnica MIP OES tem se mostrado eficiente para a determinacao de
diversos elementos em matrizes complexas. Segundo a Agilent Technologies, o
instrumento pode chegar a detectar concentragées na faixa de ng/mL (ppb) e
apresenta baixo custo operacional, boa estabilidade, sensibilidade e capacidade de
analise multielementar sem o uso de Ar, operando a partir do uso de N obtido por
meio de um gerador de nitrogénio ou cilindros para operagdo (AGILENT
TECHNOLOGIES, 2015).

Apesar de ser equivalente a técnicas como ICP OES na determinacdo de uma
grande variedade de analitos, sua sensibilidade para alguns elementos pode ser
inferior a essa técnica e ao ICP-MS. Os motivos estido relacionados a fatores que
afetam a sensibilidade do instrumento, como ajustes dos parametros instrumentais e
do sistema de introducdo de amostras, e principalmente pelo fato de o MIP OES
possuir uma menor energia de excitacdo (VARBANOVA & STEFANOVA, 2015;
CHALYAVI et al., 2017).
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O plasma de micro-ondas atinge cerca de 5000 K, enquanto o ICP OES, que
usa indugao por radiofrequéncia e gas argbnio, pode alcancar até 10.000 K nas
regides centrais. A maior energia térmica do ICP OES favorece processos de
excitacdo, gerando sinais mais intensos, o que limita a aplicagdo do MIP OES em
analises que exigem limites de detecgao extremamente baixos, tornando-o, portanto,
nao equivalente a técnicas como ICP-MS (GONCALVES et al., 2016; BALARAM,
2020; FREDEEN, 2004).

Estudos recentes demonstram a aplicagdo dessa técnica em diversas
amostras, variando desde alimentos até materiais ambientais e fertilizantes (DIAS,
2021). A aplicagado do MIP OES para a determinagdo de elementos inorganicos em
diferentes matrizes demonstrou ser uma ferramenta analitica eficaz e versatil. Na
TABELA 2.1 é possivel observar estudos realizados empregando a técnica na

determinacao de varios elementos.

TABELA 2.1: Levantamento bibliografico de trabalhos que empregaram digestéo

acida e posterior determinagao elementar por MIP OES

Concentragiao
Analitos Amostra Preparo de amostra final HNO; Referéncia
no frasco
P, K, Ca, Mg, Co, Cu, Fe, Amostras 5 mL HNOs3 7 mol L~ 3.5 mol L~ Liberato et
Mn. Mo, Si, Zn. vegetais 5 mL H202 (30%). ' al., 2017.
K, Na, Ca, Mg, Fe, Co, Moringa HCIO4 (70%): HNO3 Shemnsa et
Ni, Mn, Zn, Cr, Cu, Cd, Stenopetala (70%): H202 (30%) 9,33 mol L' al. 2024
Pb. 0,75:2,5: 0,5. ” ]
o/ . Ozbeck;
Ca, K, Mg. Queijos 3 TLmHLNlig(féO;%_/")’ 10,5 mol L A
Li, B, Na, Mg, Al, Si, P, S,
K, Ca, Sc, Ti, V, Cr, Mn,
Fe, Co, Ni, Cu, Zn, Ga, Camellia 5 mL HNOs3 (65 —70%); 13.7 mol L1 Kanrar et
Ge, As, Se, Rb, Sr,Y, Zr, Sinensis 0,1 mL HCI (30%). ’ al., 2022.
Nb, Mo, Cd, Sn, Cs, Ba,
La, Ce, Pr, Nd, Pb.
Braden;
12 mL H20; L
Ca Mg, B I n Mg, N3 Gereais 2 mL HNOs (65 -70%); 1,75 mol L 'ﬁ:ﬁg;'gst
3 - 0, -
2 mL H202 (30%). 5024
Ozbeck;
Al f\:/lz %: T\lel 2 Mn, Arroz 10 mL HNOs (65 -70%). 14 mol L Atl'snpzsr’e )
2019.
Drvodelic;
Ca, K, Na, Mg, Fe. Vinhos HNOs3 (5%) 1 mol L' Cauduro.,
2015.
Al, As, Ba, Ca, Cd, Co, KSE."ESO”_’
Cr, Cu, Fe, K, Mg, Mn, Girassol 10 mL HNO3 (65 —70%); 14 mol L~ g’ erg;
Mo, Na, Ni, Zn. gar.

2015.
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2.7 Espectrometria de massa com plasma indutivamente acoplado (ICP-MS)

O espectrémetro de massa com plasma indutivamente acoplado (ICP-MS) é
um instrumento de alta performance, construido com vistas a oferecer resultados
precisos e confiaveis em analises elementares e isotdpicas baseando-se na
separacao e determinagado de ions positivos em fungdo da razdo massa (m) carga
(z) (SHIMADZU; LONGERICH, 2012; Wilschefski & BAXTER, 2019).

O equipamento possui um sistema de plasma estavel (alimentado com
argbnio de alta pureza), um detector altamente sensivel, um sistema de
colisdo/reacao (que reduz interferéncias poliatdmicas) com a capacidade de detectar
elementos em concentragcdes na faixa de partes por trilhdo (ppt) mesmo em matrizes
complexas (SHIMADZU; AGILENT TECHNOLOGIES; Wilschefski & BAXTER, 2019).
Um esquema representando os componentes e a configuracdo do sistema é

demostrado na figura 2.4.

Cimlﬁlra de Cones Quadrupolo
nebulizacao e
o o
* @ @
o.’.’.-

Tocha e
plasma de Lentes Detector
argonio

Nebulizador

Bomba peristaltica

Amostra

FIGURA 2.4: Esquema de configuragao tipico de um instrumento ICP-MS
Fonte: Elaborado pelo autor
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A técnica é utilizada na determinacdao elementar de matrizes diversas, na
TABELA 2.2 é descrito a proporgdo acida empregada na etapa de preparo de
amostras e os tipos de amostra que foram analisadas por ICP - MS em alguns

trabalhos.

TABELA 2.2: Levantamento bibliografico de trabalhos que utilizam digestao acida e

determinacao de elementos inorganicos por ICP-MS

Concentraciao
Analitos Amostra Preparo de amostra final HNO; Referéncia
no frasco
Na, Mg, P, K, Ca, Fe, Cu, Leite B Hampel et
2n. Se. Cr. Mn, Mo, Humano -° ML HNGs (70%) 10 mol L™ al., 2024,
Be, Ti, V, Cr, Mn, Co, Ni,
Cu, Ga, Ge, As, Se, Sr, Zn,
Nb, Mo, Ru, Rh, Pd, Ag,
Cd, Sn, Sb, Te, Cs, Ba, La, Frangos 4 mL HNOs (65%) 11 mol L1 An etal.,
Ce, Pr, Nd, Sm, Eu, Gd, Dy, 9 1 mL H20 2024.

Ho, Er, Tm, Yb, Lu, Hf, Ta,
W, Re, Os, Ir, Pt, Au, Te,
Pb, Th, U.

TABELA 2.2: Levantamento bibliografico de trabalhos que utilizam digestdo acida e

determinacao de elementos inorganicos por ICP-MS (continuagao)

Concentragiao
Analitos Amostra Preparo de amostra final HNO; Referéncia
no frasco
Al, As, Ca, Cd, Cr, Cu, Fe, Amostras »
K, Mg, Mn, Na, Ni, Pb, Se, comerciais 6 QLSFSSS’ZBQQ)L 0,1 mol L Le;oezztzal.,
Sr, Zn, Co, Mo, V. de Leite ez oo '
Al, As, Ca, Cd, Cr, Cu, Fe, o
K, Mg, Mn, Na, Ni, Pb, Se,  Amendoim ngLLHHNg((gg,/A’)) 10,5 mol L~ Ch;gzezt al.,
Sr, Zn, Co, Mo, V. 22 ° '
V, Cr, Mn, Co, Ni, Cu, Zn, Folhas de 8 mL HNO3 (65%) 11 mol L1 Alsehli
As, Cd, Hg, Pb. hortela 2 mL H202 (30%)
Produtos Kopru,
Al, Cr, Mn, Fe, Co, Ni, Cu, alimenticios HCI (37%) 3.5 mol L' Cadir,
Zn, As, Cd, Hg, Pb. HNO3 (65%) (3:1) ’ Soylak.,
veganos
2022
Mg, K, Ca, Al, Mn, Fe, Cu,  Farinhade 8 mL HNOs (65%) 5 6 mol L /ﬁg‘jsgr:' ©
zn, Se, rb, Cd, V, As. Trigo 12 mL H20z (33%) ’ 2023
. Ervas Kilic e
Cu, Cr, Co, Ni, Ba, Se, As, 6 mL HNO3 (65%) _
usadas 0 10,5 mol L Soylak.,
Pb, Cd, V, Zn. para chas 2 mL H202 (30%) 2019.
Gréos e Mohamed,
6 mL HNO3 (65%) » Zainudin e
As, Cd, Sb, Pb. pro(giat‘gce)usJ de 2 mL H202 (30%) 10,5 mol L Yaakob.,

2020.
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2.8 Nutrientes e contaminantes em pescados

Segundo Varra et al. (2021) é de suma importancia a disponibilizacao de
métodos confidveis, e reprodutiveis que garantam a qualidade dos produtos
oriundos da atividade pesqueira, visando a protecdo de consumidores e produtores,
que tém sofrido os impactos da degradacdo dos cursos d’agua, o que
consequentemente levanta questionamentos sobre a qualidade e seguranca dos
pescados (VARRA et al., 2021).

O emprego da digestdo acida como forma de preparo de amostras, e de
técnicas espectrométricas na determinagdo dos analitos, tem sido realizado na
determinacdo dos constituintes inorgénicos de pescados, com o objetivo de
identificar elementos potencialmente toxicos e nutrientes (VARRA et al., 2021). A
tabela 2.3 apresenta trabalhos realizados nos ultimos dez anos empregando
concentragcbes variadas de acido nitrico, aliado ao peroxido de hidrogénio e
empregando ICP OES, MIP OES e ICP-MS.
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TABELA 2.3: Levantamento bibliografico de trabalhos que utilizaram variadas

diluicbes acidas no preparo de amostras empregando digestdo posterior

determinacao de elementos inorganicos por técnicas espectrométricas de plasma

Concentragéao
Analitos Amostra  Preparo de amostra final HNO; Técnica Referéncia
no frasco
Pb, Cd,Al, Camardese _0oc0 digestor ., ICP-MS  Habteet
Hg,As.  mariscos 22 MLHNOs (68%),  13mollt oo 5Es 41 2015
9, As. 2,0 mL H,0; (32%). "
As, Cd, Cr, MaterJaI Qe Dlgestgo assistida
Cu. Fe refe_rgnma por micro-ondas _
H r\,li P’b certificado 5,0 mL HNO3 (65%), 8,7 mol L ICP-MS Shimadzu
‘-’é’e 7 (Proteina 2 mL H:0; (30%);
T de peixe) 1 mL HO
Al, Cd, Cu,
Hg, Mg .
) TS : Bloco digestor ;
Sb, Zn, Ba, Pelxes~e 5 mL HNO; (65%), 10 mol L= MIP OES Silva et al.,
Ca, Cr, Fe, camarao 2 mL H:05 (35%) 2019.
Mn, Ni, Pb, ZHz el
Ti.
. Digestdo assistida :
C‘;’e C;;“f“’ ESF;:L’;?;OS por micro-ondas 14moll-'  ICP OES S"‘;(‘)zeé al.,
T 2 mL HNO3 (65%). '
Digestao assistida Rios,
Hg, Cd, por micro-ondas Pefuela &
Pb, As, Peixe 4,7 mol L~ MIP OES
Cu. Fe. Zn 10 mL HCI Botero,
T 5 mL HNOs3 (65%) 2017.
Digestéo assistida
As, Cd, Cr, Peixe e por micro-ondas Sa et al
Cu, Hg,Pb, carne 8 mL de HNO3 4,8 3,8 mol L MIP OES N
: A 2020.
Zn bovina mol L~
2mL HzOz (30%)
Zn, Cu, Fe, Moluscos Bloco digestor F?:;;Lisé
Pb, Ca, K, Bivalves 5 mL HNOs3 (65%) 10 mol L~ ICP OES Zeidan
Mg, P. 2mL H202 (30%) 2023_’
Bloco digestor :1 mL
TMAH (25%) e 7 mol L1
1 mL HNO3 (65%) e mo Lemos,
Cr, Cu, Fe, . ~ . (Bloco
. Digestao assistida : Cruz &
K, Mg, Mn, Crustaceos ) ) digestor) e MIP OES
7n por micro-ondas: 4.7 mol L-" Dantas,
' 4 mL HNOs (65%) [ MO 2021.

4 mL H20
4 mL H202 (30%)

(Micro-ondas)
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2.9 Ferramentas estatisticas aplicadas ao tratamento e interpretagao de
dados

2.9.1 Validacao de Métodos

A validagdo de metodologias analiticas € uma importante ferramenta que
permite garantir a confiabilidade e a reprodutibilidade de resultados adquiridos,
principalmente quando se trata de analises realizadas por técnicas altamente
complexas. Parametros como limites de detecgdo (LOD) e quantificacdo (LOQ),
precisdo, exatiddo, linearidade e seletividade sdo avaliadas segundo diretrizes
normativas nacionais e internacionais, visando assegurar o0 desempenho
metodoldgico. Testes estatisticos como teste t, teste F, ANOVA, regressao linear,
entre outros, sdo empregados na avaliagdo da qualidade dos dados, sendo
ferramentas importantes para o desenvolvimento do trabalho e interpretacéo correta
dos resultados (ANVISA, 2017; INMETRO, 2016; VIM, 2012).

2.9.2 Self-Organizing Maps (SOM)

A Self-Organizing Maps (SOM) é uma ferramenta visual que emprega redes
neurais para avaliar e classificar dados, visando diminuir a dimensionalidade dos
mesmos e assim melhor interpreta-los. A ferramenta é baseada em aprendizagem
nao supervisionada, ou seja, o sistema se auto-organiza e agrupa as amostras de
acordo suas caracteristicas, reunindo semelhantes entre si em um mesmo
agrupamento (VESANTO & ALHONIEMI, 2000). A figura 2.5 apresenta um esquema

representativo de como ocorre a auto-organizagéo.
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Neurénios

FIGURA 2.5: Esquema representativo do Self-Organizing Maps (SOM)
Fonte: Elaborado pelo autor

A SOM tem sido empregada desde muito tempo, e ganhou destaque pois sua
aplicagdo € possivel em areas de estudo diversas, abrangendo a selegcdo de
padrées internos para a determinacdo de elementos por técnicas de plasma
(MOREIRA et al. 2021), a classificacédo de algas de uma determinada regido
(BALBINOT et al., 2005), avaliagéo de elementos toéxicos e compostos bioativos em
rosas (SANTOS, 2018) e estudos genéticos em soja (SA et al., 2021), entre outros.
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3 OBJETIVOS

3.1 Gerais

o Desenvolver e validar procedimento para a determinagao dos elementos Ca,
Mg, K, P, Fe e Zn, Cr, V, Ni, Cu, Co, Mn, Mo, Se, Sr, As, Cd, Hg, Pb em

pescados, aliando técnicas de preparo de amostras a técnicas de plasma.

3.2 Especificos

o Preparar de forma adequada as amostras provenientes do Rio Sao Francisco,
incluindo liofilizagdo, moagem e armazenamento adequados;

« Empregar acido diluido no preparo das amostras e estabelecer as condigdes
instrumentais para a determinagao de nutrientes e contaminantes;

« Validar os procedimentos estabelecidos;

e« Determinar os teores de macro e micronutrientes e contaminantes em
amostras coletadas em ao menos 2 periodos do ano (inverno e verao);

o Aplicar ferramentas quimiométricas para a classificacdo e comparacdo dos
resultados;

o Obter informacgdes que contribuam com as medidas de segurancga alimentar;
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4 PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL

4.1 Instrumentagao

Todas as amostras de pescados foram liofilizadas (Modelo EC, MicroModulyo,
New York, EUA) e moidas em um moinho analitico (A11 Basic Ika) utilizando
nitrogénio liquido.

Para o preparo das amostras utilizou-se um sistema de digestdo acida
assistida por radiacdo micro-ondas (Multiwave Go Plus, Anton Paar, Graz, Austria)
com rotor de 12 fracos.

O programa de aquecimento escolhido empregou uma rampa de aquecimento
de 10 minutos até atingir 100 °C, mantendo esta temperatura por 10 minutos,
seguido por nova rampa de 10 minutos até atingir 180 °C, mantendo esta
temperatura por 10 minutos. Apds esta etapa iniciou-se o resfriamento por 25
minutos ou até a temperatura chegar a 55°C. A TABELA 4.1 apresenta o programa

de aquecimento empregado.

TABELA 4.1: Programa de aquecimento empregado na digestao acida assistida por

micro-ondas
Etapas Rampa (min) Temperatura (°C) Permanéncia (min)
1°Aquecimento 10:00 100 10:00
2° Aquecimento 10:00 180 10:00
3° Resfriamento - 55 25:00

A determinacdo dos macronutrientes (Ca, Mg, P e K) foi realizada em um
espectrometro de emissao 6ptica com plasma induzido por micro-ondas (MIP OES)
(Agilent Technologies, Modelo 4200, Melbourne, Australia) com bomba peristaltica
para propulsao dos fluidos, nebulizador Duramist, cAmara de nebulizagao ciclénica e
tocha de quartzo com tubo injetor central de 2,0 mm de didmetro interno. Em
conjunto a esse equipamento, foi utilizado um gerador de nitrogénio (Agilent
Technologies, model 4107).

Os parametros instrumentais, condigcdes operacionais e os comprimentos de
onda selecionados para determinagao dos analitos por MIP OES nas amostras dos
pescados coletados durante o verdao/2023 e o inverno/2024 estdo apresentados na
TABELA 4.2.
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TABELA 4.2: Parametros instrumentais e condigcdes operacionais para a

determinacao dos analitos por MIP OES

MIP OES
Parametros Instrumental Condigao Operacional
Frequéncia do micro-ondas (MHz) 2450
Poténcia do Plasma (kW) 1
Tempo de estabilizagao (s) 10
Corregao do sinal de fundo Automatica
Tempo de integracgao (s) 8
Nebulizador Duramist
Camara de nebulizagao Ciclénica, duplo-passo
Posicdo de observagdo do plasma 10 (Ca, Mg e K) e -10 (P)
Vazio de gas de nebulizagdo (L min) 0,55 (Ca, Mg e P) € 0,75 (K)
Analito Comprimento de onda (nm)
Ca 422,673
Mg 280,270
P 213,618
K 766,491

A determinacao dos micronutrientes (Fe e Zn) e dos elementos traco (Cr, V,
Ni, Cu, Co, Mn, Mo, Se, Sr, As, Cd, Hg, Pb) foi realizada em um espectrobmetro de
massas com plasma indutivamente acoplado (ICP-MS) (Modelo 7800, Agilent
Technologies, Toquio, JHS, Japdo) equipado com célula de colisdo e reagao
pressurizada com He de alta pureza (99,9999%) (White Martins-Praxair,
Sertaozinho, SP, Brasil), nebulizador Micro mist, cAmara de nebulizacdo Scott-duplo
passo e tocha de quartzo. Argdnio de alta pureza (99,999%) (White Martins-Praxair,
Sertdozinho, SP, Brasil) foi utilizado para geragdo do plasma, nebulizagdo e gas
auxiliar.

Os parametros instrumentais, condicbes operacionais e is6topos monitorados
para determinagao dos analitos por ICP-MS nas amostras dos pescados coletados

durante o verao/2023 e o inverno/2024 estao apresentados na Tabela TABELA 4.3.
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TABELA 4.3.. Parametros instrumentais e condicbes operacionais para a

determinacao dos analitos por ICP-MS

ICP-MS
Parametro Instrumental Condigao operacional
Poténcia aplicada ao plasma(kW) 1,55
Fluxo de gas no plasma (L min-') 15
Fluxo do gas de nebulizagdo (L min) 0,42
Tempo de estabilizagao (s) 20
Tempo de integragao/massa (s) 0,3
Gas de diluigdo (L min™) 0,6
Taxa de fluxo (mL min) 4,5
Nebulizador Micro mist
Numero de replicatas 3
Analito Massa/Carga monitorada
\" 5TV [He]
Cr 53Cr [He]
Fe 5% Fe[He]
Mn S Mn [ He]
Co 59 Co[He]
Ni 60 Ni [ He ]
Cu 65 Cu[He]
Zn 66Zn[He]
As 5 As[He]
Se 7 Se [No Gas|]
Sr 88 Sr[He]
Mo % Mo [ He]
Cd "1 Cd[He]
Hg 202Hg [He ]
Pb 208 Pp [ He ]

4.2 Reagentes e solugdes

O preparo de todas as solugbes foi feito utilizando agua ultrapura
(resistividade 18.2 MQ cm, Milli-Q, Millipore, Bedford, MA, EUA). As vidrarias
utilizadas foram submetidas a limpeza e posterior desmineralizagdo em banho acido
(acido nitrico (HNO3) a 10% v v') por no minimo 24h, sendo posteriormente
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submetidas a um enxague com agua ultrapura e secagem em capela de fluxo
laminar.

A digestdo das amostras foi realizada empregando acido nitrico (Synth,
Diadema, SP, Brasil) previamente purificado em um sistema de destilagao abaixo do
ponto de ebulicdo (sub-boiling Distillacid, modelo BSB-939-IR (Berghof, Eningen,
Alemanha) e péroxido de hidrogénio (H202 30% m m-, Sigma Aldrich, Darmstadt,
Alemanha).

O preparo das solugdes utilizadas para a construgao das curvas analiticas de
calibracéo foi realizado a partir da diluicdo de solugbes padrao comercias de 1000
mg L' de (Ca, Mg, K, P, Fe e Zn, Cr, V, Ni, Cu, Co, Mn, Mo, Se, Sr, As, Cd, Hg e Pb)

(Spec sol, Quimilab Quimica & Metrologia, S&o Paulo).

4.3 Amostras

As amostras analisadas nesse trabalho estdo inseridas em um projeto de
pesquisa liderado pela Embrapa Tabuleiros Costeiros, localizada em Aracaju, SE e
com a participagcdo da Embrapa Pecuaria Sudeste. O projeto “Indicadores
ambientais e socioecondmicos para a gestdo integrada participativa dos recursos
hidricos da regido estuarina do Rio Sdo Francisco e zonas costeiras adjacentes” &
coordenado pelo pesquisador Marcus Aurelio Soares Cruz e financiado pelo CNPq e
conta com acdes em diferentes frentes, dentre as quais se incluem o controle de
nutrientes e elementos potencialmente toxicos nos peixes e crustaceos coletados
em diferentes periodos do ano.

A amostragem foi realizada visando especificamente areas que
provavelmente sao influenciadas por fatores naturais e antropogénicos. As amostras
empregadas neste trabalho foram coletadas na regido do Baixo Rio Sao Francisco,
localizada no municipio de Brejo Grande, SE. Nas TABELAS 4.4 e 4.5 estdo as

espécies coletadas e qual a quantidade das mesmas por estacgao.
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Inverno
Nome comum Nome cientifico Habito alimentar Quantidade
Robalo Centropomus parallelus Carnivoro 6
Bagre Cathorops agassizii Onivoro 5
Carapicu Eucinostomus melanopterus Onivoro 5
Traira Hoplias malabaricus Carnivoro 5
Baiacu Lagocephalus sp Carnivoro 3
Baiacu pintinha Lagocephalus sp Carnivoro 3
Carapeba Eugerres sp Onivoro 3
Cumba Trachelyopterus galeatus Onivoro 3
TABELA 4.4. Espécies coletadas no periodo do inverno (continuagéo)
Inverno
Nome comum Nome cientifico Habito alimentar Quantidade
Linguado Em identificagdo 3
Piau branco Schizodon knerii Onivoro 3
Pirambeba Serrasalmus brandtii Carnivoro 3
Sarapo Sternopygus macrurus Carnivoro 3
Tainha Mugil sp Planctivora 3
Vermelha Em identificagdo - 3
Caranha Lutjanus cyanoptereus Carnivoro 2
Pacu Cd Metynnis maculatus Onivoro 2
Piau trés pintas Megaleporinus obtusidens Onivoro 2
Tucunaré amarelo Cichla kelberi Carnivoro 2
Xareu Caranx latus Carnivoro 2
Lambia Em identificagcdo - 1
Pescada Em identificagdo - 1
Piaba facao Triportheus guentheri - 1
Piaba verde Bryconops affinis Onivoro 1
Piranha Pygocentrus piraya Carnivoro 1
Robalo linha reta Centropomus sp Carnivoro 1
Tilapia Oreochromis niloticus Onivoro 1
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TABELA 4.5 Espécies coletadas no periodo do verao

Verao

Nome comum Nome cientifico Habito Alimentar Quantidade
Piau Branco Schizodon knerii Onivoro 6
Tucunaré Cichla kelberi Piscivoro-Carnivoro 6
Carapicu Eucinostomus melanopterus Onivoro 5
Pacu Cd Metynnis maculatus Onivoro 5
Piau trés pintas Megaleporinus obtusidens Onivoro 5
Piau verdadeiro Megaleporinus Reinhardt Onivoro 5
Piranha Pygocentrus piraya Carnivoro 5
Robalo Centropomus sp Piscivoro-Carnivoro 5
Sarapo Sternopygus macrurus Onivoro 5
Cumba Trachelyopterus galeatus Onivoro 4
Pirambeba Serrasalmus brandtii Carnivoro 4
Camarao Macrobrachium sp Carnivoro 3
Piau Preto Leporinus piau Onivoro 2
Tilapia Oreochromis niloticus Onivoro 2
Bagre Cathorops agassizii Carnivoro 1
Cara Boi Astronotus ocellatus Carnivoro 1
Olho de Boi Seriola sp Carnivoro 1
Pilombeta Anchoviella vaillanti Onivoro 1
Tainha Mugil curema Detritivoro 1
Traira Hoplias malabaricus Carnivoro 1

As estratégias de coleta foram empregadas de forma a obter uma
amostragem adequada, em locais préximos a pontos de descarga de poluentes em
potencial, de maneira que os resultados permitam entender a influéncia das
atividades humanas na qualidade da agua. Além disso, amostras adicionais foram
retiradas de pontos intermediarios ao longo do rio para fornecer uma compreensao
abrangente da distribuicdo de nutrientes ao longo do mesmo na regido do Baixo Sao

Francisco.

Imediatamente apds as coletas, os peixes foram congelados e encaminhados
para o laboratério da Embrapa Tabuleiros Costeiros, onde foram evisceradas e os
tecidos separados e processados de acordo com o procedimento descrito por Silva e
Nogueira (2022), congelados e encaminhados para a Embrapa Pecuéria Sudeste,
onde foram liofilizados, moidos e analisados.

Foram encaminhadas para a unidade da Embrapa Pecuaria Sudeste 136
amostras de pescados coletados, divididas em 68 amostras coletadas no periodo
referente ao verao de 2023 e outras 68 amostras coletadas no periodo referente ao
inverno de 2024.
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Materiais de referéncia certificados (CRMs) de hepatopancreas de lagosta
(TORT-3) e proteina de peixe (DORM-4), produzidos pelo NRC (National Research
Council, Canada) e os materiais de referéncia tecido muscular de peixe (IPEN) e
tecido de peixe (MR-Agro E3002A, EMBRAPA), além de estudos de adicdo e
recuperacao foram empregados na etapa de validagdo da metodologia empregada.
Todos os materiais de referéncia e brancos analiticos foram submetidos as mesmas

condigbes de digestdo e determinagédo das amostras.

As analises foram realizadas em vinte e oito tipos de peixes e um tipo de
camarao. As espécies que apareceram em maior quantidade nas amostras
analisadas foram o Robalo (12), seguido pelo Carapicu (10), o Sarapo (8) e o
Tucunaré (8), Em seguida, o Cumba (7), o Pacu CD (7) e a Pirambeba (7) e o Bagre
(6), o Baiacu (6), o Piau branco (6), a Piranha (6) e a Traira (6). Essas foram as

espécies mais frequentes nos dados analisados.

As espécies que aparecem tanto no verao quanto no inverno sao Bagre,
Baiacu, Carapicu, Cumba, Pacu CD, Piau Branco, Piau Trés Pintas, Pirambeba,
Piranha, Robalo, Sarapd, Tilapia, Traira e Tainha. As espécies que aparecem
somente no verdo incluem Piau Verdadeiro, Tucunaré, Camarao, Piau Preto, Cara
Boi, Olho De Boi, Pilombeta e Tainha. As espécies registradas apenas no inverno
sao Baiacu Pintinha, Caranha, Carapeba, Lambia, Linguado, Pescada, Piaba Facao,

Piaba Verde, Robalo Linha Reta, Vermelha, Xareu e Tucunaré Amarelo.

4.4 Preparo de amostras

4.4.1 Liofilizagao e moagem:

Todas as amostras foram liofilizadas por um tempo minimo de 72 horas. Apds
liofilizadas as amostras foram transferidas para o recipiente do moinho, sendo
adicionado nitrogénio liquido até congelamento total, quando foi feita a moagem por
10 segundos. Por fim, as amostras foram transferidas para tubos de polipropileno

secos, devidamente fechados, identificados e armazenados.
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4.4.2 Procedimento de digestao assistida por radiagao micro-ondas

As amostras de pescado, bem como os materiais de referéncia certificados
foram digeridos em ftriplicata, em forno assistido por radiagdo micro-ondas com
sistema fechado. Foram utilizados 0,2 g de amostra, 3,0 mL de HNO37,0 mol L, 3,0
mL de agua ultrapura e 2,0 mL de H202 30% (m m").

Apos o término das digestbes, os digeridos foram transferidos para tubos de
polipropileno e avolumados para 20 mL com agua ultrapura, possuindo apds a
diluicdo uma acidez de aproximadamente 1mol L.

A fim de nao ultrapassar a acidez e o teor de sdlidos dissolvidos sugeridos
pelo fabricante dos equipamentos, de até 10% (v v'') e 1% (m v'), respectivamente,
para o MP AES, e até 1% (v v'') e 0,2% (m v') para o ICP-MS, todas as amostras
foram novamente diluidas, cinco vezes antes das determinag¢des por MIP OES e dez
vezes para a leitura no ICP-MS. A FIGURA 4.1 apresenta o fluxograma

representativo da analise realizada.

[ Coleta ]—-[ Filetagem ]—
Digestao Co
acida Liofilizacao

Y

Determinagéao
elementar

FIGURA 4.1 Fluxograma das etapas da analise realizada

Fonte: Elaborado pelo autor
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5 RESULTADOS

5.1 Validacao da metodologia utilizada na determinagao dos analitos

5.1.1 Linearidade e faixa dindmica linear

A linearidade refere-se a capacidade do método de fornecer resultados
linearmente proporcionais a concentragdo do analito na amostra, dentro de uma
determinada faixa analitica (ANVISA, 2017). A avaliagdo da linearidade pode ser
feita avaliando o coeficiente de correlagao (r), o coeficiente de determinagéo (R?), a
avaliagdo dos residuos da regressédo linear e testes estatisticos capazes de
identificar comportamento heterocedastico na curva analitica. Essa avaliagdo foi
realizada a partir das diretrizes fornecidas pelo INMETRO (2020) e ANVISA (2017),
aplicando a equacgao da regressao linear simples para os analitos que apresentaram
comportamento homocedastico e a regressdo linear ponderada para os de
comportamento heterocedastico.

Os resultados das curvas analiticas estdo apresentados resumidamente na
TABELA 5.1. Uma boa linearidade foi estabelecida, com coeficientes de

determinacgéo (R?) superiores a 0,995 para todos os analitos.

TABELA 5.1: Valores referentes a equacéao da reta, R?, coeficiente de correlagéo (r) e

a faixa dindmica utilizada para a elaboragao das curvas analiticas

Analitos Equagéao da reta R? r Faixa dinamica linear (mg L")
Ca y = 133894x + 27132 0,9999  0,9999 0,5-40
Mg y = 19649x + 16082 09985  0,9993 0,5-40
P y = 100x + 131 0,9972  0,9986 0,5-40

K y =33233x + 44099 0,9969  0,9985 0,5-40
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TABELA 5.1: Valores referentes a equacgao da reta, R?, coeficiente de correlagao (r) e
a faixa dindmica utilizada para a elaboragao das curvas analiticas (continuagao)

Analitos Equacgao da reta R? R Faixa dinamica linear (u L'1)
\" y = 23374x — 385 0,9993  0,9996 0,25-20
Cr y = 3050x — 5 0,9998  0,9999 0,25-20
Fe y = 1027x + 13247 0,9968  0,9984 0,25-40
Mn y = 27049x + 2405 0,9991  0,9995 0,25-20
Co y = 40350x + 3346 0,9976  0,9988 0,25-20
Ni y = 5600x + 31,6 0,9997  0,9998 0,25-20
Cu y =6149x + 168 0,9997  0,9999 0,25-20
Zn y = 1738x + 5555,5 0,9999  0,9999 0,25-40
As y = 2353x + 255 0,9983  0,9992 0,25-20
Se y = 162x + 21 0,9983  0,9992 0,25-20
Sr y = 1282x + 29036 0,9999  0,9999 0,25-20
Mo y =4938x — 29 0,9988  0,9994 0,25-20
Cd y=7134x +6 0,9999  0,9999 0,25-20
Hg y = 3132x + 322 0,9984  0,9992 0,25-20
Pb y =19118x — 224 0,9999  0,9999 0,25-20

O teste de Cochran foi aplicado para avaliar a presenca de
heterocedasticidade, considerando C calculado < C tabelado para
homodedasticidade, os resultados podem ser visualizados na tabela TABELA 5.2.
Para os elementos que apresentaram curvas com comportamento heterocedastico
os coeficientes angulares e lineares foram recalculados, utilizando a regressao linear

ponderada.
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TABELA 5.2: Valores referentes ao teste estatistico empregado para identificagdo de

heterocedasticidade

COCHRAN
Analito C calculado C tabelado Condicao

Pb 0,89 0,68 Heterocedastica
\' 0,74 0,68 Heterocedastica
Cr 0,73 0,68 Heterocedastica
Fe 0,37 0,68 Homocedastica
Mn 0,58 0,68 Homocedastica
Co 0,64 0,68 Homocedastica
Ni 0,80 0,68 Heterocedastica
Cu 0,80 0,68 Heterocedastica
Zn 0,609 0,598 Heterocedastica
As 0,64 0,68 Homocedastica
Se 0,517 0,68 Homocedastica
Sr 0,697 0,68 Heterocedastica
Mo 0,75 0,68 Heterocedastica
Cd 0,72 0,68 Heterocedastica
Hg 0,52 0,68 Homocedastica

P 0,587 0,598 Homocedastica
Mg 0,48 0,598 Homocedastica
Ca 0,61 0,598 Heterocedastica

K 0,48 0,598 Homocedastica

Os valores obtidos para r e R? aliados a ANOVA obtidos na regressao
indicaram um modelo ajustado que explica adequadamente a variagao dos dados, o
que sugere um bom ajuste. Os valores de p para a variavel independente sao <0,05,
reforcando que essa variavel é altamente significativa para o modelo e os valores de
F sdo altos, e a variagdo de y em relagéo a x é efetiva para todos os elementos,
indicando forte relagdo entre estas variaveis. A TABELA 5.3bapresenta os valores

de p e F para cada um dos analitos.
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TABELA 5.3: Valores referentes a ANOVA da analise de regressao linear

ANOVA

Analito F calculado (p —valor)
Pb 68667 4,45 x 1025
\' 10013 4,6 x 10-20
Cr 49722 3,0x 102
Fe 2516 8,0 x 1042
Mn 15240 2,4 x 1021
Co 5875 1,2x 10718
Ni 29302 74x102
Cu 30513 577 x 1023
Zn 69449 1,4 x 1019
As 9478,7 5,0x 1020
Se 8419 1,0 x 1019
Sr 1234663 1,3x 10-32
Mo 5687 1,3x 10718
Cd 61099 9,0 x 1025
Hg 6919 4,0 x 10-1°
P 3885 2,8x 101
Mg 7466 1,0 x 1018
Ca 1181938 4,0 x10-%
K 3279 7,6 x 1013

5.1.2 Limites de deteccgao (LOD) e quantificagao (LOQ)

O limite de detecgéo (LOD) pode ser definido como a menor concentragéo do
analito que pode ser detectada, mas nao necessariamente quantificada. Ja o limite
de quantificagdo (LOQ) corresponde a menor concentragao do analito que pode ser
quantificada com certeza estatistica (ANVISA, 2017).

Os valores de LOD e LOQ foram calculados utilizando a férmula simplificada
estabelecida pela DOQ-CGCRE-008 do INMETRO (2020). Para isso, foram

empregadas as equacgoes 5 e 6.

LOD=3,3 s/b Eq.5

LOQ=10 s/b Eq.6
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Onde:
s= desvio padrao da leitura de 10 brancos

b= inclinagao (coeficiente angular) da curva analitica

Os valores de LOD e LOQ para o procedimento proposto foram calculados
considerando a massa de amostra e as diluicbes empregada e estdo expressos na
TABELA 5.4.

TABELA 5.4: Limites de deteccao (LOD) e quantificagdo (LOQ) para as
determinacdes elementares realizadas por MIP OES (Ca, Mg, P e K) e ICP-MS (V,
Cr, Fe, Mn, Co, Ni, Cu, Zn, As, Se, Sr, Mo, Cd, Hg e Pb)

Fragdo de massa (g kg™)

Analito

LOD LOQ
Ca 0,04 0,1
Mg 0,005 0,01
P 0,3 0,9
K 0,07 0,2

Analito Fragdo de massa (mg kg')

LOD LOQ
Vv 0,01 0,02
Cr 0,1 0,3
Fe 0,6 2
Mn 0,1 0,4
Co 0,02 0,05
Ni 0,07 0,2
Cu 0,1 0,3
Zn 0,5 1,5
As 0,05 0,1
Se 0,1 0,4
Sr 0,04 0,1
Mo 0,03 0,1
Cd 0,02 0,05
Hg 0,05 0,15

Pb 0,04 0,1
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5.1.3 Veracidade

A veracidade indica o grau de concordancia entre a média dos valores obtidos
a partir do resultado experimental e o valor aceito como referéncia da medida, sendo
a exatidao a combinagao entre a veracidade e a precisdo (VIM, 2012). Os quatro
principais métodos recomendados para o estudo da veracidade sdao baseados no
uso de material de referéncia certificado (CRM), na comparagéo do método proposto
com um método de referéncia, no uso de ensaios de recuperagcdo na matriz e em
estudos colaborativos (INMETRO, 2020).

Neste trabalho, a veracidade do método foi avaliada através da analise de
Materiais de referéncia certificados (CRMs) de hepatopancreas de lagosta (TORT-3)
proteina de peixe (DORM-4), produzidos pelo NRC (National Research Council,
Canada) e pelos materiais de referéncia tecido muscular de peixe (IPEN) e tecido de
peixe (MR-Agro E3002A, EMBRAPA). Além disso, foram realizados ensaios de
adicdo e recuperagdo na matriz, visando avaliar seu efeito na determinagdo dos
analitos de interesse. Considerando o carater multielementar das técnicas de
determinacao utilizadas e a variedade das amostras analisadas, a validagéao foi
realizada considerando os resultados obtidos a partir de uma mesma condi¢céo de
diluicdo e analise, ndo se procurando uma otimizacao individual para cada tipo de
amostra.

As equagbes Eq.7, Eq.8 e EqQ.9 foram empregadas para calcular
respectivamente o ensaio de adicdo e recuperagao, as recuperagbes para 0s
materiais de referéncia certificados e para o desvio padrdo relativo (DPR). As
tabelas 5.8 e 5.9 apresentam os critérios de aceitacdo para as recuperacdoes e

coeficientes de variacao.

Recuperagio (%) = (Clc_;z

) x 100 Eq.7

Onde:
C1: concentragao do analito na amostra fortificada
C2: concentragao do analito na amostra nao fortificada

C3: concentracao do analito adicionado a amostra fortificada

~ A valor obtido
Recuperacio (%) e X 100 Eq.8



desvio padriao

DPR = x 100 Eq.9

concentragao média determinada
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Os valores certificados e determinados para todos os materiais de referéncia

estdo apresentados na TABELA 5.5 e os empregados nos ensaios de adi¢cao e

recuperacao na TABELA 5.6 e TABELA 5.7. As recuperagdes foram satisfatérias

para os elementos determinados, dentro dos critérios de aceitagao para recuperacao

dos analitos apresentados na tabela TABELA 5.8.

TABELA 5.5: Valores de referéncia, valores obtidos para a fragdo massa (na base

seca) e recuperacdo atribuidos aos macros e micronutrientes determinados nos

materiais de referéncia avaliados (n = 3)

Valor certificado £ U

Valor obtido £ IC

Analito Técnica 4 " Recuperagao (%) CRM
(mgkg ) (mg.kg )
Ca MIPOES 2360 + 140 2407 £ 150 102 DORM-4
Mg MIP OES 910 + 80 816 + 44 90 DORM-4
P ICP OES 5931,05 + 376,69 5470,6 £ 111 92 RM-AGRO

E3002A

K ICP OES 12555 + 490 12374 + 1016 99 IPEN

Valor certificado* U  Valor obtido * IC
Analito Técnica 4 " Recuperacao (%) CRM
(mg.kg ) (mg.kg )

\" ICP-MS 9,1+0,4 95+0,8 105 TORT-3
Cr ICP-MS 1,87 £ 0,18 1,95 £ 0,26 98 DORM-4
Fe ICP-MS 1798 179,5 + 7,66 100 TORT-3
Mn ICP-MS 15,6 + 1 14,96 £ 1,12 96 TORT-3
Co ICP-MS 1,06 0,99 £ 0,06 94 TORT-3
Ni ICP-MS 1,34 £ 0,14 1,2+0,2 90 DORM-4
Cu ICP-MS 497 + 22 471 + 34 95 TORT-3

Zn ICP-MS 16,65+ 0,5 16,18 £ 0,76 97 IPEN
As ICP-MS 6,87 £ 0,44 7,7+0,93 111 DORM-4
Se ICP-MS 10,9 £ 1 11+£0,7 104 TORT-3
Sr ICP-MS 36,5+ 1,6 36,4917 100 TORT-3
Mo ICP-MS 3,44 +£0,12 3,27+ 0,3 95 TORT-3
Cd ICP-MS 42,3+1,8 429+ 27 101 TORT-3
Hg ICP-MS 0,412 + 0,036 0,417 £ 0,03 101 DORM-4
Pb ICP-MS 0,225 + 0,018 0,220 + 0,01 98 TORT-3

U = Incerteza

IC = Intervalo de Confianca
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TABELA 5.6. Recuperagdes obtidas para quatro niveis de concentragdo (mg L)

para os elementos determinados por MIP OES nos estudos de adigao e recuperagao

Concentragao adicionada

Recuperagao (%)

mg L P Mg Ca K
3 101,8 107,2 117,1 80,2
5 11,4 109,4 112,4 104,9
10 86,9 93,7 96,9 63,3
30 99,3 97,0 98,7 80,3

TABELA 5.7. Recuperagdes obtidas para trés niveis de concentragdo (mg L) para

os elementos determinados por ICP-MS nos estudos de adigao e recuperagao

Recuperagao (%)

Analito Nivel baixo Nivel médio Nivel alto
\% 104 96 94
Cr 105 96 94
Fe 105 91 93
Mn 105 96 94
Co 102 94 92
Ni 102 94 92
Cu 104 92 88
Zn 98 96 95
As 106 98 106
Se 103 100 99
Sr 107 99 92
Mo 97 90 89
Cd 100 94 91
Hg 94 97 99
Pb 109 93 91
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TABELA 5.8: Critério de aceitagao para recuperagao

Analito (%) Fragido de Massa (C) Unidade Recuperagao (%)
100 1 100% 98 - 102
10 101 10% 98 - 102
1 102 1% 97 - 103
0,1 103 0,1% 95-105
0,01 10+ 100 ppm (mg kg™) 90 - 107
0,001 10-° 10 ppm (mg kg'") 80-110
0,0001 106 1 ppm (mg kg') 80-110
0,00001 107 100 ppb (ug kg™) 80-110
0,000001 108 10 ppb (ug kg™) 60 - 115
0,0000001 10 1 ppb (ug kg™) 40 - 120

Fonte: AOAC, 2016

TABELA 5.9. Coeficiente de variagdo (CV) para métodos quantitativos referentes a

um intervalo de fracbes de massa do elemento

FRAGAO DE MASSA CV (%)
210 ug/kg a 100 ug/kg 20
> 100 ug/kg a 1 000 ug/kg 15
21000 pg/kg 10

Fonte: Jornal Oficial das Comunidades Europeias, 2002

5.1.4 Precisao

A precisdo € um parametro que mede a concordancia entre os resultados
obtidos em uma série de afericdes repetidas sob condi¢cdes especificas. Ou seja, de
acordo com o VIM, o grau de concordancia entre indicagbes ou valores medidos,
obtidos por medigdes repetidas, no mesmo objeto ou em objetos similares, sob

condic¢des especificadas (VIM, 2012).

A precisdo de medigdo € geralmente expressa numericamente por
caracteristicas como o desvio padrdo, a variancia ou o coeficiente de variagao (ou
desvio padréo relativo) sob condicdes especificadas de medicdo. E utilizada para
definir a repetibilidade, a precisao intermediaria e a reprodutibilidade de medicao
(VIM, 2012).

Para avaliar a precisdo do método foi realizado o teste de repetibilidade a
partir dos valores obtidos em seis repeticdes em quatro diferentes valores de
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concentracao para o MIP OES e trés concentracdes no ICP-MS, sendo avaliados os
desvios padrao relativos obtidos. Nas tabelas 5.10 e 5.11 estao expressos os valores
obtidos para a avaliagcdo da repetibilidade e na TABELA 5.12 os critérios de
aceitacdo para a repetibilidade. Foram obtidos valores dentro dos critérios

estabelecidos na faixa de concentragao para cada nivel analisado.

TABELA 5.10. Repetibilidade obtida para quatro niveis de concentragdo (mg L")

para os elementos determinados por MIP OES

Analito Concentragao

Concentragao obtida

adicionada mg L
mg L Rep.1 Rep.2 Rep.3 Rep.4 Rep.5 Rep.6 DPR (%)
3 3,3 2,9 3.4 2,9 3,1 2,7 7,7
P 5 5,6 5,6 57 5,8 54 54 2,7
10 8,7 8,8 8,8 8,6 8,6 8,6 1,0
30 29,4 28,2 30,7 30,0 30,2 30,2 2,7
3 3,2 3,2 3,2 3,3 3,1 3,3 2,3
Mg 5 57 54 57 54 53 53 2,9
10 9,1 9,4 9,4 9,4 9,4 9,4 1,5
30 28,4 29,1 29,0 28,7 29,6 29,6 1,5
3 3,5 3,5 3,5 3,5 3,5 3,5 0,4
Ca 5 5,6 5,6 5,6 5,6 57 57 0,4
10 9,7 9,7 9,7 9,7 9,7 9,7 0,1
30 29,4 29,3 29,6 29,6 29,9 29,9 0,7
3 24 2,4 24 2,3 2,4 2,5 2,8
K 5 5,1 5,4 5,1 5,3 5,3 5,3 2,5
10 6,2 6,3 6,3 6,3 6,3 6,3 0,7
30 23,9 23,8 241 24,2 24,2 24,2 0,7

TABELA 5.11. Repetibilidade obtida para trés niveis de concentragdo (ug L) para

os elementos determinados por ICP-MS

Analito Concentragao Concentragao
adicionada (ug L) obtida (ug L)
Rep.1 Rep.2 Rep.3 Rep.4 Rep.5 Rep.6 DPR (%)

0,5 0,5 0,5 0,5 0,6 0,5 0,5 3,6

\% 5 4,7 4.8 4.8 4.9 4.8 4.8 1,2

20 18,7 18,9 18,6 18,9 18,7 19,1 1,0

0,5 0,5 0,5 0,5 0,6 0,6 0,5 7,8

Cr 5 4,6 4,8 5,0 4.8 4.8 4,7 2,4

20 18,4 18,9 18,4 18,9 18,7 19,1 1,6
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TABELA 5.11. Repetibilidade obtida para trés niveis de concentragédo (ug L") para

os elementos determinados por ICP-MS (continuagao)

Analito Concentragao Concentragao
adicionada (ug L) obtida (ug L)
Rep.1 Rep.2 Rep.3 Rep.4 Rep.5 Rep.6 DPR (%)
10 8,6 10,8 9,8 11,4 11,5 10,8 10,4
Fe 20 18,2 18,0 18,8 19,1 17,4 18,1 3,3
40 354 37,4 38,1 37,5 37,1 37,5 2,5
0,5 0,5 0,5 0,5 0,5 0,5 0,6 3,7
Mn 5 47 4,8 4,9 4,8 4,9 4,8 1,3
20 18,7 18,8 18,5 18,8 18,6 19,2 1,2
0,5 0,5 0,5 0,5 0,5 0,5 0,5 2,9
Co 5 4,6 4,6 4,8 4,7 4,7 47 1,3
20 18,5 18,4 18,1 18,4 18,2 18,6 1,0
0,5 0,5 0,5 0,5 0,5 0,5 0,5 4,8
Ni 5 4,5 4,5 4,8 4,6 4,7 4,6 2,4
20 18,1 18,2 17,9 18,0 18,0 18,4 1,0
0,5 0,5 0,5 0,5 0,6 0,5 0,6 9,7
Cu 5 4,6 4,5 47 4,5 4,6 47 1,8
20 17,7 17,7 17,3 17,7 17,5 17,8 1,0
10 9,4 9,2 10,5 9,4 10,3 9,9 5,6
Zn 20 18,4 19,7 19,4 20,0 18,0 19,9 4.4
40 38,5 38,3 36,8 38,4 36,7 39,5 2,9
3 2,9 3,1 3,1 3,3 3,2 34 4,6
As 10 9,5 10,1 9,7 10,1 9,4 10,0 3,2
20 20,0 19,5 18,8 19,7 19,1 19,9 2,3
3 3,6 3,3 3,9 34 3,7 3,8 6,2
Se 10 10,4 9,9 10,4 10,2 9,9 10,4 2,5
20 21,3 21,0 20,1 20,6 20,6 22,0 3,1
3 3,1 3,1 3,1 3,2 3,3 3,3 3,2
Sr 10 9,8 10,1 10,0 10,1 9,7 9,8 1,8
20 18,7 18,6 18,1 18,4 18,2 18,8 1,5
0,5 0,5 0,5 0,5 0,5 0,5 0,5 1,9
Mo 5 4,5 4.4 4,5 4,6 4,5 4,5 1,0
20 18,1 17,8 17,4 18,0 17,4 18,0 1,7




39

TABELA 5.11. Repetibilidade obtida para trés niveis de concentragédo (ug L) para

os elementos determinados por ICP-MS (continuagao)

Analito Concentragao Concentragao
adicionada (ug L) obtida (ug L)
Rep.1 Rep.2 Rep.3 Rep.4 Rep.5 Rep.6 DPR (%)
0,5 0,5 0,5 0,5 0,5 0,5 0,5 2,3
Cd 5 4,6 4,6 4,8 4,7 4,7 47 1,3
20 18,6 18,3 18,0 18,2 17,8 18,6 1,8
0,5 0,5 0,4 0,4 0,4 0,4 0,5 7,1
Hg 5 5,0 4,8 4,9 4,8 4,8 47 2,2
20 20,6 20,4 19,4 19,6 19,1 20,2 3,0
0,5 0,6 0,6 0,5 0,6 0,5 0,5 4,1
Pb 5 47 4,7 47 4,6 4,6 4,6 1,3
20 19,1 18,5 17,8 18,1 17,5 18,2 2,9

TABELA 5.12. Critério de aceitagao para repetibilidade

Analito % Fracao de Massa (C) Unidade DPR, %
100 1 100% 1,3
10 10" 10% 1,9
1 1072 1% 2,7
0,1 103 0,10% 3,7
0,01 104 100 ppm (mg kg™) 5,3
0,001 10-° 10 ppm (mg kg™) 7,3
0,0001 106 1 ppm (mg kg™) 11
0,00001 107 100 ppb (ug kg™') 15
0,000001 108 10 ppb (ug kg™) 21
0.0000001 1079 1 ppb (ug kg™ 30

Fonte: AOAC, 2016

5.1.5 Seletividade

A avaliagdo do efeito de matriz permite identificar se o analito esta sendo
determinado corretamente e sem a interferéncia de outras substancias presentes na
amostra. A partir dessa avaliacdo pode-se dizer se um método € ou nao seletivo

para os analitos de interesse (INMETRO, 2020). A seletividade é a propriedade de
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um sistema de medi¢ao segundo a qual o sistema fornece valores medidos para um
ou varios mensurados, tais que os valores de cada mensurando sejam
independentes uns dos outros ou de outras grandezas associadas ao fenémeno,
corpo ou substancia em estudo. Obtida para grandezas associadas a constituintes

selecionados, em concentragdes dentro de intervalos estabelecidos (VIM, 2012).

Realizou-se a comparacao entre seis curvas preparadas com a adigdo dos
analitos na matriz da amostra (material de referéncia tecido muscular de peixe
(IPEN) e seis curvas preparadas sem a matriz. Para tal, as inclinagbes das mesmas
foram comparadas por meio de teste t conforme descrito pelo , e os resultados
obtidos podem ser visualizados nas tabelas 5.13 e 5.14. A partir dos resultados
obtidos para o teste t que demonstraram para todos os niveis de concentragdes nao
haver diferengas significativas, pois o valor calculado € menor que o tabelado, pode-
se afirmar que a matriz ndo causa efeito em relagdo a precisdo, ndo exercendo

efeito no resultado da determinacao dos elementos.

TABELA 5.13: Avaliagao da seletividade do método para os elementos determinados

por MIP OES
Analito Inclinagao (solvente) Inclinagdo (amostra) g.l teabelado tcalculado
P 102,2 102,9 7,0 2,4 0,5
Mg 19783,3 19425,4 6,0 2,4 2,0
Ca 130233,7 129809,8 9,0 2,3 0,5
K 339124 27121,3 9,0 2,3 56,4

De acordo com os resultados obtidos, o protocolo estabelecido, referente as
condicbes de preparo e determinagao de amostras de pescado se apresentou
adequado para as analises pretendidas. Sendo assim, o procedimento foi aplicado
em amostras coletadas no Baixo Rio Sdo Francisco, coletadas em diferentes épocas

do ano (verao e inverno).

TABELA 5.14: Avaliagado da seletividade do método para os elementos determinados

por ICP MS

Analito Inclinagao (Solvente) Inclinagdao (Amostra) g.l Ttabelado Tcalculado
\' 20197,9 20522,3 50 2,6 0,9
Cr 25459 2566,7 6,0 24 0,5
Fe 1017,4 1026,0 6,0 24 0,4
Mn 25490,6 25649,8 6,0 24 0,4

Co 39379,3 39326,2 5,0 2,6 0,1
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TABELA 5.14: Avaliacido da seletividade do método para os elementos determinados
por ICP MS (continuacéo)

Analito Inclinagao (Solvente) Inclinagdo (Amostra) g.l Ttabelado Tecalculado
Ni 4749,9 4726,9 5,0 2,6 0,2
Cu 5512,0 5377,2 5,0 2,6 1,0
Zn 1554,2 1517,0 8,0 23 1,9
As 2535,7 2648,7 6,0 24 1,9
Se 171,3 181,9 7,0 24 1,8
Sr 24339,6 24234,6 6,0 24 0,2
Mo 4404,9 4343,4 6,0 2,4 0,6
Cd 6427,0 6292,3 7,0 2,4 1,2
Hg 3013,5 3147,7 8,0 2,3 2,3
Pb 14545,8 13943,5 9,0 2,3 2,2

5.2 Determinacao de nutrientes e contaminantes em amostras de peixes do

Rio Sao Francisco

O procedimento de preparo e determinacdo descrito e validado nos itens
anteriores foi utilizado para a determinacdo dos analitos de interesse em 136
amostras de diferentes tipos de pescado provenientes do Baixo Rio S&o Francisco.
Imediatamente apos as coletas as amostras foram congeladas e encaminhadas para
o Laboratério da Embrapa Tabuleiros Costeiros, localizado em Aracaju, SE, onde
foram pré-tratadas, com as retiradas das visceras e filetadas de acordo com
procedimento previamente estabelecido (SILVA E NOGUEIRA, 2023), congeladas e
encaminhadas para a Embrapa Pecuaria Sudeste, localizada em Sao Carlos, SP,

para liofilizagdo, moagem e analise.

As amostras foram digeridas em triplicata, conforme procedimento descrito no
item 4.4.2. Os teores de Ca, Mg, P, K, foram determinados por MIP OES e os teores
de Fe, Zn, Cr, V, Ni, Cu, Co, Mn, Mo, Se, Sr, As, Cd, Hg e Pb por ICP-MS de acordo
com as condi¢cdes descritas. Os resultados expressos em base uUmida sao

apresentados nas Tabelas 5.17 e 5.18 em anexo.

Para os elementos Pb, Ni, Mo, Cd, Co e V os teores obtidos estdo abaixo do
LOD, razao de nao terem sido apresentados. Com os resultados obtidos foi gerado o
SOM, com o objetivo de avaliar possivel separagdo em fungcdo da sazonalidade,
comparando as duas estacées. O mapa do comportamento quimico das amostras a
partir do uso de desta ferramenta que faz uso de redes neurais com o objetivo de
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reduzir a dimensionalidade dos dados é apresentado na FIGURA 5.1. O mapa foi
gerado utilizando a ferramenta SOM Toolbox, versdo 2.1 implementada no software
MatLab (versdo R2014a, MathWorks, Estados Unidos).
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FIGURA 5.1: SOM gerada a partir das concentragdes obtidas
Fonte: Elaborado pelo autor

A analise dos dados utilizando a rede neural auto-organizavel (Self-
Organizing Map — SOM) permitiu a identificacdo de padrées distintos na distribuicao
das amostras, agrupadas de acordo com as estag¢des do ano (verdo e inverno). Os
resultados da rede SOM evidenciaram uma clara separacdo entre amostras
coletadas no verao (V) e no inverno (l), indicando variagdes sazonais. Algumas
células do mapa contém amostras de ambas as estacgdes, sugerindo sobreposi¢cao

parcial de caracteristicas quimicas em determinadas condicbes ambientais.

Variagdes sazonais, podem influenciar diretamente a mineralogia local, e a
dindmica hidrica (ICMBio, 2024) e em consequéncia os teores absorvidos pelos
organismos aquaticos. Os teores de Se, Fe e Sr podem estar diretamente
relacionados a este fato. Da mesma forma, as fragées de massa do Ca, K, Mg e P

em determinadas regides da rede SOM, especialmente em areas associadas as
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amostras de verao, podem estar relacionados a processos sazonais de lixiviagao do

solo e ao uso de fertilizantes agricolas (Galvao et al., 2014)

As amostras préximas entre si possuem composigdes similares, e alguns
elementos apresentaram padroes heterogéneos de distribuicdo, com regides
especificas exibindo teores mais elevados que outras, o que nao implica que
existam elevados teores de determinado elemento nas amostras, mas que essas
amostras, em relacdo as demais, possuem uma quantidade superior. A analise por

grupo é descrita a seguir:

As amostras localizadas no agrupamento A possuem niveis mais elevados de
Fe e Hg, quando comparadas com as demais e niveis menores de todos os outros
analitos. Ha uma maior variedade de espécies nas amostras coletadas no inverno,
estando as espécies Cumbda, Bagre, Tainha, Piau, Carapicu, Tucunaré, Robalo,
Pacu, Pirambeba e Linguado inseridas nesse agrupamento, presentes de forma

mais recorrente no inverno.

As amostras localizadas nos agrupamentos B e C possuem niveis elevados e
K, Mg e P, niveis intermediarios de Zn e baixos teores para os demais analitos.
Nesses agrupamentos ha o predominio das amostras coletadas no verao, sendo as
espécies Pacu, Baiacu, Traira, Caranha, Tucunaré, Robalo, Pirambeba, Linguado,
Tilapia, Xeréu, Cumba, Piau, Carapicu, Piranha, Cara, Sarap6, Lambia e Camarao

aparecendo de forma mais recorrente na estagao do inverno.

As amostras localizadas no agrupamento D possuem niveis elevados de Se,
K, P e niveis intermediarios de Mg. Os demais analitos apresentam baixos teores.
Ha o predominio das amostras coletadas no verao, e as espécies Robalo, Carapeba,

Piau e Piranha.

As amostras localizadas no agrupamento E possuem concentragdes
intermediarias de K e Mg, altas concentragdes de P, Mn e Sr. As amostras coletadas
no inverno apresentaram maiores concentragdes de Ca, Cr e Zn, e as amostras
coletadas no verao, As e Cu. Ha um equilibrio entre a quantidade de amostras de
verao e inverno e as espécies que compdem os grupos também diferem entre si,
sendo no verao mais frequentes as espécies Carapicu, Piau, Pilombeta, Sarapo,
Tucunaré, Piranha, Robalo, Tilapia, Pirambeba e no inverno Piaba, Sarapo,
Carapicu, Pescada, Tainha, Vermelha e Baiacu.
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A umidade de todas as amostras analisadas foi determinada, estando entre
71% a 85% nas amostras coletadas no Verédo e 71% a 95% nas amostras coletadas
no inverno. Todas as amostras tiveram os valores determinados na base seca
corrigidos pela umidade e expressos na base umida. Os valores foram comparados
com os Limites Maximos Tolerados (LMT) estabelecidos pela ANVISA (2022).

Dentre os elementos aferidos os LMT podem ser visualizados na TABELA 5.15.

TABELA 5.15:Valores referentes ao Limites Maximos de Tolerancia (LMT) em mgkg
1

Categorias de Alimentos As Cd Pb Hg
Crustaceos 1 0,5 0,5 0,5
Moluscos bivalves 1 2 1,5 0,5
Moluscos cefalépodes 1 2 1 0,5
Peixes crus, congelados ou
resfriados 1 005 03 05
Bonito, carapeba, enguia, tainha,
jurel, imperador, cavala, sardinha, - 0,1 - -
atum, linguado

Peixe espada e anchova - 0,3 - -

Malva - 0,2 - -

Sardinha enlatada - 0,25 - -

Peixes predadores - - - 1

Fonte: ANVISA, 2022

As amostras analisadas nas duas estacdes apresentaram fracdes de massa
inferiores aos LMT para os elementos Cd, Hg e Pb. Para o As, a maior parte das
amostras apresentou teores inferiores aos LMTs, com excec¢ao de 10 amostras no
periodo do verdo e 2 amostras no periodo do inverno. No entanto, de acordo com a
literatura, o As esta presente principalmente na forma de arsenobetaina em

amostras de peixes, sendo esta a forma menos toxica (TAO & BOLGER, 2014).

Os peixes do periodo do verdo que apresentaram esses valores foram
Carapicu (5 mg kg™), Cumba (2 mg kg™'), Piau Trés Pintas (4 mg kg™), Piau
Verdadeiro (2 mg kg™), Pilombeta (2 mg kg™), Pirambeba (1 mg kg™), Piranha (1
mg kg™), Piranha (1 mg kg™), Sarap6é (2 mg kg™) e Tucunaré (2 mg kg™). No
periodo do inverno, os peixes que apresentaram valores acima do LMT para o As

foram Baiacu (4 mg kg™) e Baiacu (3 mg kg™).
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Para os demais elementos, referentes as amostras coletadas no periodo do
verao, foram encontrados valores nas seguintes faixas: Ca (0,1 a3 £ 0,4 g kg™), K
(1a8+09gkg™"),Mg(0,1a206+0,1gkg™),P(0,6a5+0,6gkg™),Fe(0,7a15
+3mgkg™),Zn(09a12+2mgkg™), Cr(s1mgkg™), Se (1 mgkg™),Sr(s5+
1mgkg™),Mn(0,1a2+£0,5mgkg™")eAs (0,1a5£0,9mgkg™). O Cu apresentou
fracbes de massa < 1 mg kg™ para a maioria das amostras, exceto para trés
amostras de Robalo, Tilapia e Pirambeba, cujas concentragbes ficaram entre 5 e 9
mg kg™'. Nas TABELAS 5.17 e 5.19 (Anexo 1) sdo apresentadas as fracdes de

massa referentes aos analitos discutidos anteriormente.

Em relagdo aos outros elementos determinados nas amostras coletadas no
periodo de inverno, foram encontrados valores nas seguintes faixas de fragdo de
massa: Ca (0,(1a2+0,5gkg™),K(1a7+£08gkg™"),Mg(0,2a0,4+0,1gkg™), P
(0,5a5+0,6gkg™),Fe(=s10+x2mgkg™),Zn (£20+3 mgkg™), Cr (1 mgkg™),
Se(s1mgkg™),Sr(s6+1mgkg™)Cu(£0,5mgkg™)Mn (0,1a3+0,4mgkg™)e
As (0,1 a4 £ 0,6 mg kg™). As TABELAS 5.18 e 5.20 contendo todas as fracbes de

massa dos referidos elementos encontram-se no Anexo 1.

De acordo com os resultados obtidos, pode-se comprovar a importancia
nutricional dos pescados, os quais podem contribuir para a formulacao de dietas que
atendam as recomendagdes diarias de consumo, como no caso dos nutrientes
citados na TABELA 5.16.

TABELA 5.16: Recomendacao de consumo diaria

Elemento Homem adulto (mg/dia) Mulher adulta (mg/dia)
Ca 1000 1000
Cu 0.9 0,9
Fe 8 18

P 700 700
Zn 11 8
K 3400 2600
\" 1,8 1,8
Ni 1 1
Cr 0,035 0,025
Mn 2,3 1,8

Fonte: International Life Sciences Institute do Brasil (2023)
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6 CONCLUSAO

A digestdao empregando acido diluido foi eficiente no preparo das amostras,
disponibilizando adequadamente os analitos em solugdo. O uso de um volume
reduzido de acido resultou uma menor diluicdo das amostras para adequagéo da
acidez final aos teores suportados pelas técnicas empregadas na etapa de

determinacgao.

Os cuidados envolvendo o preparo de amostra, tais como o emprego de acido
previamente purificado, aliado desmineralizagao de todas as vidrarias, minimizaram
a contaminacgdo durante o processo, o que resultou em baixos valores de brancos

analiticos e limites de detecgao e quantificagdo adequados.

Os demais parametros avaliados na etapa da validacdo (linearidade,
seletividade, veracidade, precisdo), foram adequados a determinagdo dos analitos
dentro dos critérios estabelecidos pelos 6rgaos regulamentadores ANVISA (Agéncia
Nacional de Vigilancia Sanitaria) e INMETRO (Instituto Nacional de Metrologia,
Qualidade e Tecnologia), com exceg¢do da seletividade para o K, que indicou a

influéncia da matriz na determinag¢ao do analito.

As amostras apresentaram concentragdes de As, Cd, Pb e Hg inferiores aos
limites maximos tolerados (LMT) estabelecidos pela ANVISA, com excesséo de 12
amostras contendo concentracdes superiores para o As. As analises realizadas
evidenciaram o potencial nutritivo dos pescados demonstrando que por possuirem
teores consideraveis de Ca, Fe, Zn, P, K e Mn, € um bom alimento a ser incluido na

dieta para suprir as necessidades diarias destes minerais.

A analise empregando a rede neural SOM evidenciou a separagdao das
amostras em fungdo da sazonalidade com um grupo de maioria dos pescados
coletados no inverno (com maiores concentragdes de Fe e Hg em relagdo as demais
amostras), e grupos com maioria de amostras coletadas no verdo com maiores

concentragdes de Mg, P, K e Zn.
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8 ANEXOS

A) Fracbes de massa referentes ao verao.

TABELA 5.17: Fragdes de massa obtidas a partir das analises das amostras do verao expressos na base umida
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Verao
. . Ca K Mg P Fe Zn Cu Se Mn As Sr

Espécie Habito alimentar gkg mg kg
Bagre Carnivoro 01 25 01 14 5,5 37 02 02 01 03 04
Camarao Carnivoro 11 38 04 28 56 98 02 02 03 01 15
Camaréo Carnivoro 06 34 03 24 5,1 97 02 03 02 03 10
Camardo Carnivoro 05 31 03 23 9,0 97 02 00 06 01 11
Cara boi Carnivoro 00 43 03 22 0,9 31 03 01 08 01 08
Carapicu Onivoro 06 45 03 27 1,8 69 03 00 05 01 05
Carapicu Onivoro 00 44 03 26 1,3 49 03 01 03 02 05
Carapicu Onivoro 04 43 03 24 2,9 50 02 03 08 49 22
Carapicu Onivoro 02 38 03 21 2,9 50 02 02 01 02 04
Carapicu Onivoro 00 39 02 20 1,6 50 02 02 12 11 26
Cumba Onivoro 05 35 03 21 58 54 01 02 04 21 11
Cumba Onivoro 00 26 01 14 4.4 55 03 01 02 02 01
Cumba Onivoro 01 26 02 15 4,0 45 02 02 03 04 17
Cumba Onivoro 00 27 02 14 6,0 46 02 03 01 041 06
Olho de boi Carnivoro 02 41 03 23 27 22 02 01 02 02 02
Pacu Cd Onivoro 03 47 03 25 42 40 02 03 03 02 06
Pacu Cd Onivoro 04 48 03 26 4,1 39 02 02 02 02 05
Pacu Cd Onivoro 03 31 02 17 3,9 30 05 00 05 01 04
Pacu Cd Onivoro 03 37 02 19 37 28 01 01 01 01 08
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TABELA 5.17: Fragdes de massa obtidas a partir das analises das amostras do verdo expressos na base umida (continuagéo)

Verao
o o . Ca K Mg P Fe Zn Cu Se Mn As Sr

Espécie Habito alimentar g kg mg kg!

Pacu Cd Onivoro 04 36 03 18 5,3 23 01 02 05 00 16
Piau branco Onivoro 03 44 04 23 2,6 32 02 02 06 00 10
Piau branco Onivoro 01 10 01 06 1,0 009 00 00 00 00 02
Piau branco Onivoro 02 10 01 06 0,7 10 01 00 01 00 02
Piau branco Onivoro 05 38 03 21 2.4 34 03 01 06 01 03
Piau branco Onivoro 07 35 03 21 2,6 31 04 00 03 01 04
Piau branco Onivoro 06 34 03 21 17 25 02 03 01 01 02

Piau preto Onivoro 04 39 03 22 2,6 50 02 01 04 01 1,3

Piau preto Onivoro 04 43 03 24 2.4 36 03 04 05 01 13
Piau trés pintas Onivoro 05 41 03 23 3,3 52 02 02 03 02 12
Piau trés pintas Onivoro 28 80 06 54 10,9 123 03 05 23 37 46
Piau trés pintas Onivoro 06 42 04 23 1,9 40 02 01 06 00 14
Piau trés pintas Onivoro 03 36 03 20 3,9 37 02 01 04 00 08
Piau trés pintas Onivoro 11 38 04 24 2,9 51 02 06 05 01 11
Piau trés pintas Onivoro 03 32 03 18 15,3 34 02 01 03 02 05
Piau verdadeiro Onivoro 0,0 3.6 0.3 2.1 3.3 5.1 0,2 } 0.6 0.0 1.8
Piau verdadeiro Onivoro 00 58 04 35 50 92 07 03 06 02 15
Piau verdadeiro Onivoro 05 40 03 23 1,5 34 01 02 01 01 16
Piau verdadeiro Onivoro 09 38 03 23 2.8 41 01 01 01 041 01
Piau verdadeiro Onivoro 03 34 03 20 19 33 02 04 03 16 11

Pilombeta Onivoro 16 35 03 27 34 82 04 02 04 22 35

Pirambeba Carnivoro 03 37 03 20 6.4 32 02 02 03 02 14
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Pirambeba Carnivoro 00 36 03 21 2,1 41 02 00 03 02 05
Pirambeba Carnivoro 08 41 03 22 1,0 20 92 02 24 11 18
TABELA 5.17: Fragdes de massa obtidas a partir das analises das amostras do verao expressos na base umida (continuagao)
Verao
o o . Ca K Mg P Fe Zn Cu Se Mn As Sr
Espécie Habito alimentar g kg mg kg!

Pirambeba Carnivoro 0.2 - 02 17 2,1 37 02 01 01 01 05
Piranha Carnivoro 00 42 02 22 2,9 35 02 - 03 00 07
Piranha Carnivoro 02 41 02 21 2.2 33 02 02 24 12 39
Piranha Carnivoro 03 43 03 22 1,3 34 03 02 06 00 06
Piranha Carnivoro 05 41 03 22 08 36 01 03 00 14 11
Piranha Carnivoro 04 40 03 20 15 29 01 01 01 01 07
Robalo Piscivoro-Carnivoro 0,2 3.6 0.2 17 2.7 4,2 0.2 0.2 13 0.1 13
Robalo Piscivoro-Carnivoro 0.1 3.2 0.2 16 16 3.7 0.1 0.2 0.1 0.3 0.3
Robalo Piscivoro-Carnivoro 0,2 2.9 0,2 15 3.3 3.8 0.1 0.1 0.0 0.1 0.1
Robalo Piscivoro-Carnivoro 0.4 3.3 0,2 1.7 1.9 3.3 0,2 0.4 0.3 0.1 1.0
Robalo Piscivoro-Carnivoro 0.1 35 0,3 1.6 1.8 3.8 5.4 0.1 1.0 0.4 2.8
Sarapo Onivoro 06 32 02 18 15 30 01 02 12 18 26
Sarap6 Onivoro 17 28 03 21 1,6 57 02 01 03 00 05
Sarap6 Onivoro 09 33 03 20 1,6 32 02 01 04 01 05
Sarapo Onivoro 06 35 02 19 0,9 27 01 02 02 01 13
Sarapo Onivoro 09 28 02 18 15 38 02 01 04 02 07
Tainha Detritivoro 07 46 03 29 10,1 38 04 01 06 01 05
Tilapia Onivoro 00 34 02 17 2,9 32 01 02 03 01 1,0
Tilapia Onivoro 02 31 03 15 5,0 26 51 01 08 04 19
Traira Carnivoro 05 31 02 18 37 83 01 00 03 00 11

Tucunaré amarelo Piscivoro-Carnivoro 0.4 4,0 0.3 2.3 3.1 6.4 0,5 0.1 0.2 0.7 2.2
Tucunaré amarelo Piscivoro-Carnivoro 0.3 43 0.3 2.4 15 6,9 0,2 0.2 0.3 0.2 1.2



Tucunaré amarelo
Tucunaré amarelo
Tucunaré amarelo
Tucunaré amarelo

Piscivoro-Carnivoro
Piscivoro-Carnivoro
Piscivoro-Carnivoro
Piscivoro-Carnivoro

0,0
0,4
0,6
0,2

3,7
3,7
3,8
3,5

0,2
0,2
0,3
0,3

1,8
1,9
2,0
1,7

1,6
1,4
3,0
2,6

5,2
4,6
5,0
5,6

0,1
0,1
0,1
0,1

0,2
0,1
0,1
0,1

0,8
0,2
0,2
0,8

2,0
0,2
0,0
0,1
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2,1
0,4
0,3
1,0




B) Fragcbes de massa referentes ao Inverno

TABELA 5.18: Fragdes de massa obtidas a partir das analises das amostras do inverno expressos na base umida

Inverno
o . Ca K Mg P Fe Zn Cu Se Mn As Sr
Nome comum Habito alimentar
g kg mg kg™’
Bagre Onivoro 0,1 4,3 0,2 1,9 2,7 47 0,1 0,0 0,2 0,5 0,1
Bagre Onivoro 0,1 4,1 0,3 1,9 2,5 5,2 0,1 0,1 0,1 0,7 0,3
Bagre Onivoro 0,2 3,9 0,2 1,9 10,1 3,4 0,1 0,1 0,2 0,5 0,3
Bagre Onivoro 0,1 4,7 0,2 2,8 4,7 4,6 0,1 0,0 0,1 0,3 0,0
Bagre Onivoro 0,4 3.4 0,2 1,6 6,8 9,4 0,2 0,1 0,3 0,6 2,0
Baiacu Carnivoro 0,1 4,3 0,2 2,2 1,1 42 0,0 0,1 0,1 3,9 0,0
Baiacu Carnivoro 0,0 4,5 0,3 2,4 2,7 8,1 0,1 0,1 0,1 0,9 0,0
Baiacu Carnivoro 0,0 4,2 0,2 2,1 1,9 5,1 0,0 0,1 0,1 3,0 0,0
Baiacu pintinha Carnivoro 0,1 5,0 0,3 2,4 2,0 8,9 0,0 0,2 0,0 0,1 0,0
Baiacu pintinha Carnivoro 0,2 2,7 0,2 1,3 2,4 8,1 0,0 0,2 0,6 0,1 2,1
Baiacu pintinha Carnivoro 0,1 3,8 0,2 1,9 1,6 5,4 0,0 0,2 0,0 0,2 0,0
Caranha Carnivoro 0,3 4,2 0,3 2,2 1,8 3,3 0,1 0,2 0,1 0,1 0,2
Caranha Carnivoro 0,7 4,3 0,3 2,4 2,2 5,2 0,1 0,2 0,2 0,3 1,2
Carapeba Onivoro 0,7 4,0 0,3 2,0 6,8 4,6 0,1 0,4 0,4 0,3 2,3
Carapeba Onivoro 0,1 4,0 0,2 2,1 2,0 6,6 0,1 0,4 0,1 0,2 0,0
Carapeba Onivoro 0,6 3,0 0,2 1,6 1,0 3,3 0,0 0,4 0,5 0,1 1,6
Carapicu Onivoro 0,4 4,1 0,3 2,3 3,6 5,3 0,1 0,2 0,3 0,2 0,0
Carapicu Onivoro 1,0 3,7 0,3 2,2 3,9 6,5 0,1 0,2 0,4 0,1 1,1
Carapicu Onivoro 2,3 3,7 0,3 2,6 2,4 8,9 0,1 0,2 0,5 0,3 5,1
Carapicu Onivoro 0,6 4,0 0,2 2,1 3,3 6,1 0,1 0,3 0,2 0,5 1,3
Carapicu Onivoro 0,7 34 0,2 1,8 2,2 6,7 0,1 0,2 0,2 0,3 1,6
Cumba Onivoro 0,4 45 0,3 2,4 5,8 5,7 0,1 0,0 0,3 0,0 0,2



TABELA 5.18: Fragdes de massa obtidas a partir das analises das amostras do inverno expressos na base umida (continuagao)
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Inverno
. . Ca K Mg P Fe Zn Cu Se Mn As Sr
Nome comum Habito alimentar
g kg’ mg kg’
Cumba Onivoro 0,1 4,8 0,3 2,3 4,2 5,4 0,2 0,1 0,4 0,1 0,0
Cumba Onivoro 0,2 3,9 0,2 1,8 3.4 3,1 0,1 0,1 0,1 0,2 0,0
Lambia Onivoro 0,7 3,8 0,3 2,2 46 6,8 0,1 0,2 0,3 0,4 0,3
Linguado - 0,4 3,8 0,2 2,0 1,7 3,6 0,0 0,2 0,1 0,4 0,3
Linguado - 0,3 3,7 0,3 1,8 3,5 4,0 0,1 0,2 0,1 0,3 0,1
Linguado - 0,3 3,2 0,2 1,6 1,6 43 0,1 0,2 0,1 0,3 0,1
Pacu Cd Onivoro 0,5 4.4 0,3 2,3 9,0 7.3 0,2 0,0 0,8 0,1 0,2
Pacu Cd Onivoro 0,4 4,2 0,3 1,4 1,9 1,3 0,1 0,1 0,4 0,1 0,0
Pescada - 1,6 37 0,2 2,6 6,1 4,8 0,3 0,2 0,5 1,5 2,5
Piaba facao - 2,3 3,5 0,2 2,5 5,4 7.8 0,2 0,2 1,8 0,5 3,3
Piaba verde Onivoro 1,9 3,6 0,3 2,5 4,9 20,4 0,2 0,1 0,7 0,1 2,2
Piau branco Onivoro 0,4 4,2 0,3 2,4 1,7 3,6 0,1 0,3 0,2 0,1 0,0
Piau branco Onivoro 0,4 4,2 0,3 1,5 3,3 4,9 0,1 0,3 0,4 0,0 0,0
Piau branco Onivoro 1,1 4,2 0,3 2,4 3,0 5,6 0,1 0,3 0,7 0,1 0,4
Piau preto Onivoro 0,4 2,6 0,2 1,4 2,0 3,3 0,0 0,2 0,1 0,1 0,0
Piau trés pintas Onivoro 0,7 4,5 0,3 2,8 7.2 6,1 0,2 0,3 0,3 0,0 0,3
Pirambeba Carnivoro 0,5 4,9 0,4 2,7 3,7 5,1 0,2 0,1 0,2 0,0 0,5
Pirambeba Carnivoro 0,4 43 0,3 2,2 0,3 1,3 0,1 0,1 0,1 0,0 0,2
Pirambeba Carnivoro 0,4 4,7 0,3 2,4 2,0 3,8 0,1 0,1 0,2 0,2 0,5
Piranha Carnivoro 0,4 3,9 0,3 1,3 2,1 3,9 0,3 0,1 0,3 0,3 1,1
Robalo Carnivoro 0,1 4,0 0,3 2,1 0,7 0,4 0,0 0,1 0,1 0,0 0,6
Robalo Carnivoro 0,5 4,1 0,3 2,1 1,9 0,8 0,1 0,4 0,3 1,2 1,8
Robalo Carnivoro 0,8 34 0,3 1,8 2,6 4,5 0,1 0,1 0,2 0,3 0,8
Robalo Carnivoro 0,5 4,1 0,3 2,2 3,4 3,4 0,0 0,1 0,1 0,2 0,9



TABELA 5.18: Fragdes de massa obtidas a partir das analises das amostras do inverno expressos na base umida (continuagao)

Inverno
Ca K Mg P Fe Zn Cu Se Mn As Sr
Nome comum Habito alimentar
g kg’ mg kg™’
Robalo Carnivoro 0,3 4,0 0,3 2,0 2,7 3,6 0,1 0,2 0,1 0,2 0,9
Robalo Carnivoro 0,5 3,8 0,3 2,0 0,6 2,7 0,0 0,1 0,2 0,2 23
Robalo Carnivoro 0,5 3,9 0,3 2,0 1,5 42 0,1 0,6 0,1 0,1 1,5
Sarap6 Carnivoro 1,7 3,1 0,3 2,0 4,7 4,1 0,1 0,2 0,6 0,2 3,9
Sarapo Carnivoro 1,5 3,5 0,3 2,3 2,0 2,6 0,1 0,1 2,6 0,5 2,9
Sarapo Carnivoro 0,9 3,8 0,3 1,9 5,1 4,2 0,1 0,1 1,2 0,5 1,7
Tainha Planctivora 0,1 4,3 0,3 2,1 5,6 2,2 0,2 0,1 0,0 0,4 0,0
Tainha Planctivora 0,3 1,3 0,3 0,5 6,0 3,0 0,3 0,1 0,1 0,5 0,5
Tainha Planctivora 1,4 4,3 0,3 2,5 4,7 3,1 0,2 0,1 0,1 0,5 5,6
Tilapia Onivoro 0,1 4,5 0,4 2,3 2,6 4,2 0,1 0,1 0,1 0,1 0,0
Traira Carnivoro 0,6 7.2 0,3 54 2,2 7.8 0,1 0,2 0,8 0,4 0,4
Traira Carnivoro 0,6 2,6 0,3 1,2 2,1 6,3 0,0 0,1 0,5 0,3 0,1
Traira Carnivoro 0,7 2,5 0,3 1,3 2.4 5,3 0,0 0,1 0,4 0,2 0,0
Tucunaré amarelo Carnivoro 0,5 4,6 0,3 2.3 1,5 9,0 0,1 0,2 0,2 0,1 0,9
Tucunaré amarelo Carnivoro 0,3 4,1 0,3 2.0 5,0 7.1 0,1 0,1 0,2 0,1 0,1
Vermelha - 0,7 3,1 0,2 1,6 2,0 4,1 0,0 0,2 0,1 1,5 2,3
Vermelha - 1,3 3,7 0,2 1,9 2,0 3,4 0,1 0,2 0,2 0,5 2,7
Vermelha - 1,4 5,2 0,3 2,9 2,7 4.4 0,0 0,2 0,2 0,8 5,2
Xareu Carnivoro 0,4 5,0 0,3 3,1 4,2 3,7 0,3 0,2 0,1 0,2 0,5
Xareu Carnivoro 0,2 3,1 0,2 1,6 3,3 2,5 0,3 0,2 0,1 0,4 0,2
Vermelha 1,9 3,2 0,3 2,2 2,0 5,1 0,0 0,2 1,7 0,1 2,8
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C) Fracbes de massa referentes ao verao.

TABELA 5.19: Fragdes de massa obtidas a partir das analises das amostras do inverno expressos na base seca

Verao
Espécie Habito alimentar Ca K Mg P Fe Zn Cr Cu Se Mn As Sr Hg
g Kg -1 ‘ mg kg -1

Bagre Carnivoro 0,45 146 0,8 8 32,6 22 <LOQ 0,9 1,1 0,7 1,7 25 <LOQ
Camarao Carnivoro 4,8 17,3 1,7 12,7 25,5 44,8 0,49 0,9 0,9 1,4 04 6,7 <LOQ
Camarao Carnivoro 3 16,3 1,5 11,7 24,3 46,5 <LOQ 1 1,3 0,9 1,5 49 <LOQ
Camarao Carnivoro 2,6 16,6 1,5 12,3 47,9 51,4 <LOQ 0,9 <LOQ 3,3 0,6 6 <LOQ
Cara boi Carnivoro <LOQ 20,1 1,3 10,6 4.4 14,7 <LOQ 1,3 0,5 3,6 0,4 3,6 <LOQ
Carapicu Onivoro 3,1 22,5 1,4 13,3 9,2 34,3 <LOQ 1,3 <LOQ 2,2 0,6 2,5 <LOQ
Carapicu Onivoro 3,1 22,2 1,5 13 6,6 245 <LOQ 1,7 0,4 1,4 1,2 2,4 0,37
Carapicu Onivoro 2 20,8 1,4 11,9 14 28,9 0,3 0,1 1,5 3,9 23,7 10,9 <LOQ
Carapicu Onivoro 0,9 19,2 1,3 10,7 14 28,9 <LOQ 0,9 1,2 0,5 0,8 1,9 <LOQ
Carapicu Onivoro 0,9 22,3 1,4 11,6 8,9 33,7 1,37 1 0,9 7 6 14,7 <LOQ
Cumba Onivoro 2,7 20,8 1,5 12,4 34,4 31,9 0,3 0,8 1 2 12,7 6,8 <LOQ
Cumba Onivoro <LOQ 10,1 0,6 5,6 17,2 21,2  <LOQ 1,1 <L0Q 0,7 0,8 0,6 0,15
Cumba Onivoro 0,5 10,6 0,6 6 16,1 18,2 0,7 0,8 0,9 1,3 0,5 7 0,37
Cumba Onivoro <LOQ 11,5 0,6 6,1 25,5 19,6 0,6 0,8 1,2 0,6 04 2,5 0,18
Olho de boi Carnivoro 1 19,9 1,2 11 12,9 10,6 <LOQ 0,7 0,4 0,9 0,9 1 <LOQ
Pacu Cd Onivoro 1,4 23,5 1,6 12,4 20,9 19,9 <LOQ 0,9 1,4 1,5 1,2 3,2 <LOQ
Pacu Cd Onivoro 1,7 22,4 1,5 12 18,8 18,1 <LOQ 0,8 0,7 0,8 0,9 22 <LOQ
Pacu Cd Onivoro 1,4 17,1 1,1 9,3 21,7 16,5 <LOQ 2,6 <LOQ 2,8 0,5 24  <LOQ
Pacu Cd Onivoro 1,5 20,9 1,3 10,9 20,9 158 <LOQ 0,8 0,7 0,8 0,5 4,3 0,16
Pacu Cd Onivoro 2 20,6 1,5 10,5 30 13,3 <LOQ 0,6 0,8 2,6 0,2 8,9 0,61
Piau branco Onivoro 1,6 21,2 1,7 11,1 12,4 15,4 0,4 0,9 0,8 2,8 0,1 5 <LOQ
Piau branco Onivoro 24 21,1 1,7 11,3 19,9 19,1 <LOQ 0,8 0,5 0,9 0,3 4,9 <LOQ

Piau branco Onivoro 3,6 19,9 1,7 11,4 14,6 20,3 <LOQ 1,3 0,8 2,8 0,1 5 <LOQ
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TABELA 5.19: Fragdes de massa obtidas a partir das analises das amostras do inverno expressos na base seca (continuagao)

Verao
Espécie Habito alimentar Ca K Mg P Fe Zn Cr Cu Se Mn As Sr Hg
g Kg -1 ‘ mg kg -1

Piau branco Onivoro 2,6 19,2 1,5 10,6 12,3 17 <LOQ 1,3 0,5 2,8 0,5 1,4 <LOQ
Piau branco Onivoro 4,2 20,8 1,8 12,3 15,2 18,4 <LOQ 26 <LOQ 2 0,7 2,4 <LOQ
Piau branco Onivoro 3,5 20,1 1,6 12,7 10 14,9 <LOQ 0,9 1,7 0,6 0,8 1,3 0,18
Piau preto Onivoro 2,3 22 1,6 12,5 14,8 33,6 0,3 1,2 0,8 2,5 0,5 7.4 <LOQ
Piau preto Onivoro 1,8 22,5 1,6 12,3 12,5 18,5 <LOQ 1,3 2 2,5 04 6,7 <LOQ
Piau trés pintas Onivoro 2,4 19,6 1,4 11,2 16,1 249 <LOQ 0,8 1,1 1,4 0,7 5,6 0,16
Piau trés pintas Onivoro 6,4 18,6 1,4 12,5 25,2 28,4 <LOQ 0,6 1 53 8,6 10,7 <LOQ
Piau trés pintas Onivoro 2,7 19,5 1,7 10,5 8,8 18,7 <LOQ 0,9 0,6 2,5 0,1 6,4 <LOQ
Piau trés pintas Onivoro 1,6 16,9 1,5 9,2 18,3 17,4 <LOQ 0,9 0,7 1,9 0,1 3,9 <LOQ
Piau trés pintas Onivoro 5,8 19,3 1,8 12,2 14,9 26,2 <LOQ 0,9 3 2,6 0,3 5,8 <LOQ
Piau trés pintas Onivoro 1,6 17,2 1,5 9,5 83 18,2 <LOQ 0,8 0,4 1,6 1,2 29 <LOQ
Piau verdadeiro Onivoro 3.1 21,2 1,5 12,2 19,1 29,4 <LOQ 0,9 <LOQ 3,2 0,1 10,4 <LOQ
Piau verdadeiro Onivoro 3,1 20 1,4 12,2 17,2 31,7 0,4 2,6 1,1 2,1 0,7 5 <LOQ
Piau verdadeiro Onivoro 3,1 228 1,7 131 8,7 19 <LOQ 0,7 1,3 0,8 0,6 8,9 <LOQ
Piau verdadeiro Onivoro 54 218 15 134 161 236 <LOQ 0,8 0,4 0,5 0,8 0,8 <LOQ
Piau verdadeiro Onivoro 1,9 212 16 127 11,7 20,8 <LOQ 15 2,4 1,6 10,2 6,9 <LOQ
Pilombeta Onivoro 6,7 15,3 1,2 11,8 14,6 359 <LOQ 1,5 0,9 1,8 9,6 15,2 <LOQ
Pirambeba Carnivoro 2 23,3 1,6 13 40,9 20,1 0,5 1,2 1,1 1,9 1,4 8,8 <LOQ
Pirambeba Carnivoro <LOQ 238 1,7 13,7 141 27  <LOQ 1 <LoQ 1,8 1,2 3 <LoQ
Pirambeba Carnivoro 4,6 23 1,7 12,4 5,8 11,4 0,3 52,39 1 13,5 6,4 10,1 <LOQ
Pirambeba Carnivoro 1,6 <LOQ 14 11,4 13,9 244 <LOQ 1,1 0,7 0,7 0,5 3,5 0,15
Piranha Carnivoro 3,1 23,6 1,4 12,5 16,5 19,3 <LOQ 1,3 <LOQ 1,7 0,2 3,9 <LOQ
Piranha Carnivoro 1,1 226 1,3 119 12 18,3 <LOQ 0,8 0,8 13,2 6,5 21,9 <LOQ
Piranha Carnivoro 1,9 235 1,6 12 7,2 189 <LOQ 14 0,9 3,3 0,2 32 <LOQ

Piranha Carnivoro 2,7 22,8 1,6 12,4 4.6 20 0,3 0,7 1,5 <LOQ 7,7 6,4 0,42
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Verao
Espécie Habito alimentar Ca K Mg P Fe Zn Cr Cu Se Mn As Sr Hg
g Kg -1 mg kg -1
Piranha Carnivoro 2,2 22,6 1,7 11,2 8,8 16,7 <LOQ 0,6 0,5 0,8 0,3 4.1 0,16
Robalo Piscivoro-Carnivoro 0,9 19 0,9 9,3 14,5 22,4 0,5 1 1,2 7 0,7 7,1 <LOQ
Robalo Piscivoro-Carnivoro 0,5 19,1 1,3 9,5 9,6 226 <LOQ 07 1,3 0,6 1,6 1,6 <LOQ
Robalo Piscivoro-Carnivoro 1,2 17,9 1,2 9,1 20,1 23,1 <LOQ 0,6 0,6 <LOQ 0,4 0,6 <LOQ
Robalo Piscivoro-Carnivoro 2,5 19,1 1,2 10 10,8 18,9 <LOQ 1,2 2,4 1,9 0,3 55 <LOQ
Robalo Piscivoro-Carnivoro 0,7 18,8 1,5 8,5 9,7 20,7 <LOQ 295 0,7 53 2,3 15,1 <LOQ
Sarapé Onivoro 3,6 18,4 1,3 10,4 8,8 17,3 0,4 0,7 1,3 7,3 10,3 15,1 <LOQ
Sarapé Onivoro 9,1 14,5 1,5 10,9 8,3 29,8 <LOQ 0,9 04 1,7 0,1 2,7 0,15
Sarapé6 Onivoro 53 184 14 11,2 9,1 18,2 0,6 1 0,6 2,4 0,3 3,1 <LOQ
Sarapé Onivoro 3,5 19,5 14 106 5,2 14,9 <LOQ 0,8 1,3 1 0,6 7,5 <LOQ
Sarapé Onivoro 5,6 17,4 1,3 11 9,4 23,6 <LOQ 0,9 0,6 2,8 1,3 4,5 <LOQ
Tainha Detritivoro 29 18,9 1,2 12,2 41,8 15,6 0,4 1,5 0,4 2,6 0,6 2 <LOQ
Tilapia Onivoro 1,2 196 13 98 16,7 184 0,4 0,8 0,8 1,5 0,5 59 <LOQ
Tilapia Onivoro 1,2 19,3 1,6 9,6 31,2 16,4 <LOQ 31,5 0,8 5 2,7 12,1 <LOQ
Traira Carnivoro 3,1 184 14 10,7 216 49 <LOQ 08 <LOQ 1,9 0,2 6,2 <LOQ
Tucunaré amarelo Piscivoro-Carnivoro 2,1 214 18 122 16,5 345 <LOQ 25 0,5 1,3 3,6 11,6 <LOQ
Tucunaré amarelo Piscivoro-Carnivoro 14 21,7 15 119 7,6 343 <LOQ 09 0,9 1,4 0,8 6,2 <LOQ
Tucunaré amarelo Piscivoro-Carnivoro <L0Q 206 1,1 10,2 8,9 29 <LOQ 05 0,9 47 11,2 11,5 <LOQ
Tucunaré amarelo Piscivoro-Carnivoro 2 20,3 1,2 105 75 251 <LOQ 0,8 0,4 0,9 0,9 2,1 <LOQ
Tucunaré amarelo Piscivoro-Carnivoro 3,2 196 1,3 103 157 26,1 <LOQ 0,7 0,6 0,9 0,2 1,7 <LOQ
Tucunaré amarelo Piscivoro-Carnivoro 1,3 18,2 1,4 9,2 13,6 29,4 0,3 0,7 0,7 4,2 0,4 52 <LOQ




D) Fragbes de massa para as amostras coletadas no inverno

TABELA 5.20: Fragdes de massa obtidas a partir das analises das amostras do inverno expressos na base seca
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Inverno
Nome comum Habito alimentar Ca K Mg P Fe Zn Cr Cu Se Mn As Sr Hg
g Kg -1 mg kg -1

Bagre Onivoro 0,5 22,4 1,3 9,8 14,2 24.4 1,6 0,3 <LOQ 0,8 2,4 0,4 <LOQ
Bagre Onivoro 0,4 21 1,4 9,8 12,5 26,6 0,4 0,5 <LOQ 0,6 3,6 1,5 <LOQ
Bagre Onivoro 0,8 21,5 1,1 10,4 55,3 18,7 0,5 0,8 0,5 1,1 2,5 1,8 0,79
Bagre Onivoro 0,4 25,1 1,3 15 251 249 0,5 0,3 <LOQ <LOQ 1,3 <LOQ 0,24
Bagre Onivoro 2,1 17,2 1 8 34,1 47,5 04 0,9 04 1,5 3,1 10,3 0,17
Baiacu Carnivoro 0,2 23,1 1,3 11,7 5,8 22,5 <LOQ <LOQ <LOQ 0,5 21,1 <LOQ 0,29
Baiacu Carnivoro 0,2 22,1 1,3 11,7 13,1 394 0,3 0,3 <LOQ 0,5 4,6 <LOQ <LOQ
Baiacu Carnivoro 0,2 22 1,3 11,2 10,2 26,8 04 <LOQ 0,6 0,8 159 <LOQ 0,24
Baiacu pintinha Carnivoro 0,3 22,3 1,2 10,8 9 39,8 0,3 <LOQ 0,8 <LOQ 0,4 <LOQ <LOQ
Baiacu pintinha Carnivoro 0,8 14,3 1,2 7 12,6 42,2 0,6 <LOQ 0,9 3,3 0,3 10,9 <LOQ
Baiacu pintinha Carnivoro 0,3 21,5 1,2 10,7 9 30,1 05 <LOQ 0,9 <LOQ 0,8 <LOQ <LOQ
Caranha Carnivoro 1,6 19,6 1,4 10,2 8,6 15,5 0,4 0,3 0,7 <LOQ 0,5 0,7 <LOQ
Caranha Carnivoro 3,5 20 1,3 11,1 10,5 24,3 0,3 0,4 0,8 0,7 1,5 5,5 0,18
Carapeba Onivoro 3,8 21,6 1,7 11,1 36,9 24,7 0,8 0,6 1,9 1,9 1,8 12,6 0,37
Carapeba Onivoro 0,7 20,3 1,2 10,8 10,1 33,6 04 0,4 2 0,6 0,9 <LOQ <LOQ
Carapeba Onivoro 2,9 20,7 1,2 11 7.1 22,7 0,3 <LOQ 2,6 3 0,9 11 <LOQ
Carapicu Onivoro 2,1 19,9 1,3 11 17,8 25,9 0,7 0,3 0,8 1,5 0,9 <LOQ 0,24
Carapicu Onivoro 52 18,2 1,3 10,9 19,2 31,9 0,7 0,3 1 2,1 0,3 5,2 <LOQ
Carapicu Onivoro 12 17,9 1,4 12,5 11,5 435 <LOQ 0,6 1 2,4 1,4 24.8 0,15
Carapicu Onivoro 29 19,1 1,1 9,9 15,7 29,4 04 0,4 1,2 0,8 2,6 6,3 0,15
Carapicu Onivoro 3,4 18 1,1 9,5 11,7 352 <LOQ 0,3 0,8 0,9 1,4 8,2 <LOQ
Carapicu Onivoro 3,4 4,3 1,1 10,1 10,7 36,5 0,5 0,3 1,2 1 2 10,6 <LOQ
Cumba Onivoro 1,8 18 1,2 9,8 23,3 23 04 0,6 <LOQ 1,1 0,1 0,8 0,36
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Inverno
Nome comum Habito alimentar Ca K Mg P Fe Zn Cr Cu Se Mn As Sr Hg
g Kg -1 mg kg -1
Cumba Onivoro 0,7 19,2 1,3 9,5 17 21,9 2 0,8 <LOQ 1,5 0,2 <LOQ <LOQ
Cumba Onivoro 0,8 15,6 1 7,4 13,9 126 <LOQ 0,5 0,5 0,4 0,7 <LOQ 047
Lambia Onivoro 3,6 18,7 1,4 11,1 22,9 33,8 0,6 0,4 0,8 1,7 2 1,6 0,28
Linguado - 1,9 19,9 0,8 10,5 9,1 18,7 0,4 <LOQ 1,1 0,7 2 1,4 <LOQ
Linguado - 1,7 19,8 1,4 9,7 18,9 21,4 <LOQ 0,3 1,2 0,6 1,6 0,5 <LOQ
Linguado - 1,3 17,9 1,3 8,8 8,7 24 <LOQ 0,4 1 0,5 1,5 0,3 <LOQ
Pacu Cd Onivoro 24 20,1 1,5 10,7 41,7 34 0,3 1,1 <LOQ 3,7 0,5 0,8 <LOQ
Pacu Cd Onivoro 2,1 19,3 1,3 6,3 8,6 6 <LOQ 0,6 <LOQ 1,6 0,5 <LOQ <LOQ
Pescada - 8,3 16,2 1,1 11,2 26,8 20,9 5 1,3 1 24 6,4 11 0,24
Piaba facao - 11,9 17 0,9 12,4 26,3 37,9 0,3 1 1,1 9 24 16 <LOQ
Piaba verde Onivoro 9,6 16,8 1,4 11,7 22,6 94,4 0,3 0,7 0,5 3,1 0,5 10 0,32
Piaba verde Onivoro 10 17,9 1,4 12,4 11,3 28,8 03 <LOQ 0,8 9,4 0,3 15,5 0,19
Piau branco Onivoro 2,2 19,8 1,4 11,2 8,3 16,9 04 0,6 1,4 1,1 0,2 <LOQ <LOQ
Piau branco Onivoro 2,1 18,5 1,3 6,5 14,6 21,4 0,5 0,5 1,2 1,6 0,2 <LOQ <LOQ
Piau branco Onivoro 55 18,5 1,3 10,6 13,1 246 <LOQ 0,3 1,2 3 04 1,9 <LOQ
Piau preto Onivoro 2,2 15,1 1,1 8,1 11,3 18,9 <LOQ <LOQ 1 0,8 0,3 <LOQ <LOQ
Piau trés pintas Onivoro 3,5 19,1 1,4 11,6 30,1 25,4 0,8 1 1,2 1,3 0,1 1,3 <LOQ
Pirambeba Carnivoro 2,6 221 1,7 12,4 16,7 23,1 <LOQ 0,7 0,6 1 0,2 2,2 0,19
Pirambeba Carnivoro 2 20,5 1,4 10,3 <LOQ 6,4 <L0Q 0,3 0,4 04 0,2 0,8 0,15
Pirambeba Carnivoro 1,9 22,3 1,6 11,4 9,3 18,2 <LOQ 0,3 0,5 1 0,9 2,4 <LOQ
Piranha Carnivoro 2,1 21,9 1,5 7,3 11,7 21,7 <LOQ 1 0,7 1,5 1,8 6,3 <LOQ
Robalo Carnivoro 0,7 20,7 1,5 10,7 3,4 2,1 <LOQ <LOQ 0.6 0,7 0,1 29 0,26
Robalo Carnivoro 2,6 211 1,3 11 9,6 4 0,5 0,3 2 1,4 6 9,2 <LOQ
Robalo Carnivoro 4,1 17,4 1,3 9,4 13,3 235 <LOQ 04 0,5 1 1,3 4,2 <LOQ
Robalo Carnivoro 2,7 20,8 1,4 11,3 17,6 17,5 0,3 0,2 0,6 0,6 0,9 47 0,34
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Inverno
Nome comum Habito alimentar Ca K Mg P Fe Zn Cr Cu Se Mn As Sr Hg
g Kg -1 mg kg -1

Robalo Carnivoro 1,6 20,1 1,4 10 13,9 18,3 0,3 0,4 0,8 0,6 1 4,3 <LOQ
Robalo Carnivoro 2,6 20,4 1,4 10,6 3 14,4 03 <LOQ 0,6 1,3 0,9 12 <LOQ

Robalo Carnivoro 24 20,5 1,3 10,4 8,2 221 <LOQ 0,3 3 0,5 0,3 8 0,34

Sarapé Carnivoro 8,6 16 1,3 10,2 24,6 21,4 0,7 0,3 1,3 3,3 0,9 20,3 0,41
Sarapé Carnivoro 7,5 18,3 1,4 11,9 10,1 13,4 0,3 0,6 0,7 13,7 2,6 15,3 <LOQ
Sarapé Carnivoro 4,7 19,6 1,5 9,7 26,5 21,7 0,3 0,3 0,7 6,4 2,4 8,8 <LOQ
Tainha Planctivora 04 20,1 1,2 10,1 26,2 10,4 <LOQ 0,8 0,5 <LOQ 1,8 <LOQ <LOQ
Tainha Planctivora 1,4 5,8 1,3 2,2 27,6 13,7 <LOQ 11 0,6 0,5 2,5 2,5 <LOQ
Tainha Planctivora 7,3 19,6 1,2 11,3 21,5 14,2 <LOQ 0,8 0,4 0,7 2,5 25,3 <LOQ
Tilapia Onivoro 0,7 21,1 1,6 10,7 12,2 19,5 <LOQ 0,3 <LOQ <LOQ 0,5 <LOQ <LOQ
Traira Carnivoro 3 32,7 1,4 24,3 9,8 35,1 04 0,4 0,7 3,6 1,7 1,60 <LOQ
Traira Carnivoro 29 12,8 1,4 6,1 10,1 31,2 03 <LOQ 0,6 2,5 1,6 0,53 <LOQ
Traira Carnivoro 3,5 12,2 1,4 6,3 11,9 25,9 04 <LOQ 0,5 2 1,1 <LOQ <LOQ
Tucunaré amarelo Carnivoro 2,3 20,2 1,5 10 6,6 39,8 <LOQ <LOQ 0,8 0,8 0,4 3,8 0,19
Tucunaré amarelo Carnivoro 1,5 19,7 1,4 9,7 24,2 34 <LOQ <LOQ 0,5 0,7 0,3 0,6 <LOQ
Vermelha - 3,6 15,7 1,2 8 9,8 20,5 <LOQ <LOQ 0,8 0,6 7,3 11,8 <LOQ
Vermelha - 6,5 19 1,1 9,8 10,3 17,7 0,3 0,3 1,2 0,8 2,6 13,7 <LOQ
Vermelha - 7,3 18 1,1 9,9 9,2 14,9 04 <LOQ 0,7 0,8 2,8 17,7 <LOQ
Xareu Carnivoro 2,1 21,4 1,4 13,2 18 15,7 0,4 1,4 0,6 0,5 0,7 2,3 <LOQ
Xareu Carnivoro 0,9 14,5 1 7,7 15,3 11,6 0,3 1,2 0,8 <LOQ 1,8 1 <LOQ
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