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APRESENTAÇÃO
A presente obra ‘’Nutrição sob a Ótica Teórica e Prática’’ publicada no formato 

e-book, explana o olhar multidisciplinar da nutrição e contemplará de forma categorizada
e interdisciplinar evidências cientificas desenvolvidas em diversas instituições de ensino e
pesquisa do país. Em todos esses trabalhos a linha condutora foi o aspecto relacionado
à avaliação antropométrica da população brasileira; educação alimentar e nutricional;
comportamento e padrões alimentares; vivências e percepções da gestação; avaliações
físico-químicas e sensoriais de alimentos, determinação e caracterização de compostos
bioativos nos alimentos; desenvolvimento de produtos alimentícios e áreas correlatas.

Temas diversos e interessantes são, deste modo, discutidos neste e-book com a 
proposta de fundamentar o conhecimento de acadêmicos, mestres e todos aqueles que de 
alguma forma se interessam pela nutrição, saúde e seus aspectos. A nutrição é uma ciência 
relativamente nova, mas a dimensão de sua importância se traduz na amplitude de áreas 
com as quais dialoga. Portanto, possuir um material cientifico que demonstre com dados 
substanciais de regiões específicas do país é muito relevante, assim como abordar temas 
atuais e de interesse direto da sociedade. Deste modo a obra ‘’Nutrição sob a Ótica Teórica 
e Prática’’ se constitui em uma interessante ferramenta para que o leitor tenha acesso a um 
panorama geral do que tem sido construído na área de saúde e nutrição em nosso país.

Uma ótima leitura a todos(as)!

Carla Cristina Bauermann Brasil
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RESUMO: A goiabeira (Psidium guajava L.), 
pertencente à família Myrtaceae, é própria das 
regiões tropicais da América e caracterizada 
pela fruta de sabor doce, com variedade 
de polpa vermelha ou branca, possuindo 
qualidades nutricionais, como elevados níveis 
de antioxidantes e bioativos. A fruta pode ser 
consumida in natura, ou passar por processos 
de industrialização para aumentar sua vida 
útil, podendo ser direcionada para produção 
de doces, compotas, geleias, polpas, e sucos 
concentrados. Há indícios que alguns tipos de 
resíduos podem permanecer no alimento mesmo 
após o processamento, com isso torna-se 
relevante o controle dos níveis desses compostos 
em polpas, garantindo a segurança alimentar. 
A Cromatografia acoplada a espectrometria 
de massa consiste em uma técnica eficaz para 
análise multirresíduo em alimentos. A pesquisa 
visa a investigação de 23 resíduos de agrotóxicos 
em polpas de goiaba comercializadas na região 
do Baixo Jaguaribe-CE. Amostras de polpas de 
goiaba (3) foram adquiridas em supermercados 
no interior do Ceará. Análise multirresíduo foi 
realizada utilizando método QuEChERS/ CG-MS. 
A exatidão variou entre 79% a 116% encontrando-
se dentro do aceitável. Nenhum dos agrotóxicos 
analisados foi detectado nas amostras. O método 
QuEChERS/ GC-MS mostrou-se satisfatório 
para determinação dos parâmetros de validação, 
indicando confiabilidade na análise da amostra 
de polpa de goiaba. 
PALAVRAS - CHAVE: Cromatografia, 
Espectrometria de massas, QuEChERS
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CONTROL OF PESTICIDE RESIDUE IN GUAVA PULP
ABSTRACT: Guava (Psidium guajava L.), belonging to the Myrtaceae family, is typical of 
America’s tropical regions and is characterized by sweet-tasting fruit, with a variety of red 
or white pulp, with nutritional qualities such as high levels of antioxidants and bioactive. 
The fruit can be consumed in natura, or go through industrialization processes to increase 
its useful life, and can be directed to the production of sweets, jams, jellies, pulps, and 
concentrated juices. There are indications that some types of residues may remain in the 
food even after processing, thus making the control of the levels of these compounds in 
pulps relevant, ensuring food safety. Chromatography coupled with mass spectrometry is 
an effective technique for multiresidue analysis in food. The research aims to investigate 23 
pesticide residues in guava pulp marketed in the region of Baixo Jaguaribe-CE. Samples of 
guava pulp (3) were acquired in supermarkets in the interior of Ceará. Multiresidue analysis 
was performed using the QuEChERS / CG-MS method. The accuracy varied between 79% 
to 116% and is within the acceptable range. None of the analyzed pesticides was detected in 
the samples. The QuEChERS / GC-MS method proved to be satisfactory for determining the 
validation parameters, indicating reliability in the analysis of the guava pulp sample.
KEYWORDS: Chromatography, Mass spectrometry, QuEChERS

1 |	 INTRODUÇÃO
A goiabeira (Psidium guajava L.), pertencente à família Myrtaceae, é própria das 

regiões tropicais da América e caracterizada pela fruta de sabor doce, com variedade 
de polpa vermelha ou branca, possuindo abundantes qualidades nutricionais, como 
componentes nutracêuticos, elevados níveis de antioxidantes e bioativos (CHAUHAN 
et al., 2015). A goiaba também contém nutrientes como polifenóis e carotenoides, que 
pertencem às principais classes de pigmentos antioxidantes. As goiabas vermelhas têm 
um valor elevado como fontes de antioxidantes mais do que as goiabas brancas (NIMISHA 
et al., 2013). 

 A cultura é composta por mais de 100 gêneros e 3800 espécies de arbustos e 
árvores verdes durante o ano, atingindo uma altura de até 6 metros. O fruto é carnoso do 
tipo baga com polpa doce-acidulada e levemente aromático, internamente apresenta um 
mesocarpo de textura firme e 4 a 5 lóculos, apresentando uma massa de consistência 
pastosa que contém numerosas sementes pequenas e muito duras (Santos, 2011). A fruta 
pode ser consumida in natura, ou passar por processos de industrialização para aumentar 
sua vida útil, podendo ser direcionada para produção de doces, compotas, geleias, polpas, 
e sucos concentrados. É uma rica fonte de vitamina C, mesmo entre as frutas cítricas, e 
também vitaminas do grupo B (EMBRAPA, 2010).

Entre os frutos brasileiros com amplo destaque, não só pelo seu valor comercial, mas 
também pelo seu valor nutricional, aroma e sabor característico, a goiaba é popularmente 
conhecida como uma “superfruta”, pela sua importância em termos de nutrientes como 
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vitaminas A e C, e sementes ricas em ômega 3 e 6, ácidos poli-insaturados, riboflavina, 
proteínas e minerais (KADAM, KAUSHIK, & KUMAR, 2012). Segundo a Tabela Brasileira 
de Composição de Alimentos, 100 gramas da goiaba vermelha crua e com casca apresenta 
em sua composição aproximadamente 85% de umidade, 1% de proteína, 6% de fibra e 
13% de carboidrato apresentando 54 kcal de energia (TACO, 2011).

Diante da diversidade de frutas, o Brasil como um país tropical é um dos maiores 
produtores mundiais de goiabas vermelhas. Segundo dados do IBGE, no ano de 2018 a 
produção nacional de goiaba atingiu 578.608 toneladas, na qual 50,7% dessa produção é 
oriunda do Nordeste e o estado do Ceará produziu no total 18.280 toneladas (IBGE, 2019). 
A produção Brasileira é de cerca de 460,5 mil toneladas, com destaque para a produção 
mineira que chega a 8,5% da produção nacional, entre os anos de 2016 e 2017 ocupou a 
sexta posição no ranking nacional, com área cultivada de 0,9 mil hectares, cerca de 14,1 
mil toneladas (GONÇALVES, 2019).

Já em relação a área, no mesmo ano o Brasil chegou a cerca de 20,2 mil hectares, 
e com produtividade de 22.791 Kg/ha. A região Nordeste ocupa cerca de 46,6% da área 
de produção do país, seguida pelo Sudeste com 45,8%, sendo os primeiros no ranking 
nacional. O valor de produção médio chegou a 588,6 milhões em 2017 (GONÇALVES, 
2019).

Apesar da goiaba estar bastante disponível nas regiões do país, há uma enorme 
dificuldade na sua produção relacionada a sua curta vida pós colheita, devido ao conteúdo 
de água presente na fruta, tornando-a suscetível a lesões provocadas durante o ciclo de 
colheita, transporte e armazenamento, limitando assim sua comercialização (SAHOO et 
al., 2015).

Dessa forma, é notável o uso cada vez maior de métodos de controle de pragas 
nas plantações, com o intuito de se aproveitar ao máximo os frutos. Contudo isso pode 
causar riscos à saúde do consumidor, como tem sido relatado pelo Programa de Análise 
de Resíduos de Agrotóxicos em Alimentos-PARA feito pela ANVISA no período de 2017 a 
2018, onde foram analisados diversos tipos de frutos e hortaliças. Com relação a cultura da 
goiaba, foram analisadas 283 amostras de vários estados do Brasil, sendo destas, 115 com 
detecção de agrotóxicos não permitidos para a cultura. (ANVISA,2019).

Em prol da precisão necessária e sensibilidade a valores tão baixos estabelecidos 
pela legislação de controle de alimentos, torna-se necessária uma técnica que seja eficaz 
em todos os aspectos de análise, para monitorar tais substâncias. Segundo Nascimento et 
al. (2018) “A cromatografia é, antes de tudo, um método físico-químico de análise largamente 
empregado tanto na separação de compostos químicos como na identificação (análise 
qualitativa) e quantificação (análise quantitativa) das espécies separadas”. A cromatografia 
gasosa acoplada e espectrometria de massas é bem simples, porém combina o melhor dos 
dois processos, que são a alta seletividade e eficiência na separação de substâncias da 
cromatografia, com a obtenção de informação estrutural, massa molar, e aumento adicional 
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da seletividade da espectrometria de massas. (CHIARADIA, 2008). 
A validação do método analítico é de grande relevância na cromatografia.  Neste 

processo é planejado, desenvolvido, e executado uma séria de testes em laboratório 
usando amostras com matrizes idênticas ou similares as amostras reais que serão 
utilizadas rotineiramente. Também existem parâmetros a serem seguidos para que se tenha 
confiabilidade no método, dentre estes principais são, a seletividade, linearidade, faixa 
de trabalho e faixa linear, limite de detecção, limite de quantificação, precisão, exatidão, 
robustez, incerteza de medição (NASCIMENTO, 2008).

O método mais utilizado em matrizes complexas como frutos e hortaliças é o 
QuEChERS, desenvolvido por Anastassiades e colaboradores em 2003, visando ser um 
procedimento possível de ser feito em qualquer laboratório, já que é considerado um 
método rápido, fácil, econômico, efetivo, robusto e seguro. É baseado numa etapa de 
extração monofásica com acetonitrila, seguida por partição líquido-líquido dos agrotóxicos 
na presença de sulfato de magnésio anidro e cloreto de sódio, e como fase final uma 
limpeza feita por meio da extração em fase sólida, com sulfato de magnésio anidro, e PSA. 
(ANASTASSIADES et al., 2003).

2 |	 METODOLOGIA
Foram adquiridas em março de 2020, três amostras de polpas de goiaba de 

diferentes marcas nos supermercados do município de Quixeré, localizado no Baixo 
Jaguaribe, CE, Brasil. Inicialmente realizou-se as etapas de recebimento, processamento e 
armazenamento, no Laboratório do Mestrado em Tecnologia de Alimentos do IFCE campus 
Limoeiro do Norte, conforme o recomendado por SANTE/11813 Diretrizes (EC, 2017).  

Todas as amostras foram preparadas de acordo com o método QuEChERS descrito 
por Anastassiades et al. (2003). Amostras de polpas de goiabas foram descongeladas, 
homogeneizadas e pesadas em tubos de centrífuga PTFE com capacidade de 50,00 mL, 
adicionando 10,00 mL de acetonitrila, e com um agitador vortex misturou-se a amostra ao 
solvente por 1 minuto. Pesou-se 4,0 g de MgSO4, 1,0 g de NaCl, 1,0 g de citrato trissódico 
di-hidratado e 0,5 g de hidrogenocitrato dissódico sesqui-hidratado e rapidamente levado 
para agitador por 1 min, para inibir a formação de sulfato de sódio coagulado.

Posteriormente, o extrato foi para a centrífuga por 10 min a 3600 rpm, e alíquotas de 
4,0 mL dos extratos foram transferidas para outros tubos do mesmo material adicionando 
600,0 mg de sulfato de magnésio e 100,0 mg de PSA. Após centrifugação em 3600 rpm por 
10 min novamente, o extrato orgânico foi colocado em vials e armazenados sob refrigeração 
até o momento das análises 

Após a obtenção dos extratos, para realização das análises multirresíduos utilizou-
se um cromatógrafo gasoso acoplado a um espectrômetro de massas quadrupolo, do 
Núcleo de Tecnologia e Qualidade e Industrial do Ceará-NUTEC                                          
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Para realização das análises multirresíduos utilizou-se um cromatógrafo gasoso 
acoplado a espectrômetro de massas quadrupolo, da Fundação Núcleo de Tecnologia 
Industrial do Ceará - NUTEC. Os parâmetros de validação (linearidade, LOQs, 
Exatidão e Precisão) foram determinados de acordo com as instruções defi nidas pela 
SANTE/11813/2017 (EC, 2017). 

Com o intuito de facilitar a compreensão no andamento das etapas seguidas, a 
Figura 1, apresenta um esquema resumindo das etapas do método QuEChERS. 

Figura 1 - Esquema do procedimento geral do método QuEChERS.

Fonte: Os Autores

Além disso, o teste Fmax de Hartley foi realizado para avaliar a homoscedasticidade. 
A defi nição de homoscedasticidade é que o desvio padrão das intensidades do sinal 
em diferentes concentrações é constante. No caso de heterocedasticidade, a equação 
da curva de calibração e coefi ciente de correlação (r) foram obtidos pelo método dos 
mínimos quadrados ponderados (WLS), obtendo-se os coefi cientes ponderados Wm e Wb 
(BARBOSA, 2017).

3 | RESULTADOS E DISCUSSÃO

3.1 Características dos agrotóxicos autorizados para a cultura
Os princípios ativos autorizados para a cultura da goiaba estão descritos quanto ao 

grupo, classe e toxicidade, conforme mostra o Quadro 1. Com relação aos grupos químicos 
aplicados, os triazóis foram os mais identifi cados, seguido dos inorgânicos. 
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Quadro 1 - Descrição dos ingredientes ativos utilizados na cultura da goiaba.

Para melhor compreensão dos dados, a fi gura 2, estabelece nos gráfi cos A e B, 
as percentagens nas classifi cações dos agrotóxicos usados na produção da goiaba. 
Dentre os 23 princípios ativos permitidos para aplicação na cultura, 55% são aplicados 
como fungicidas, seguidos dos inseticidas (27%). Quanto aos outros componentes (18%) 
pertencem aos componentes menos usuais.
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Figura 2 -  Distribuição percentual das classes e toxicidade dos agrotóxicos usados na cultura.

Quanto à classifi cação toxicológica, 52% dos ingredientes ativos autorizados para 
a cultura pertencem às classes V- Produto Improvável de Causar Danos, sendo, portanto, 
baixo o nível de toxicidade.

 Em segundo lugar, com 31%, a classifi cação IV representando os ingredientes 
de pouca toxicidade, seguidos dos não classifi cados (13%) e apenas 4% apresentando 
produtos medianamente tóxicos. 

3.2 Parâmetros para validação 
A seletividade do método usado para análise se mostrou efi caz, sendo capaz de 

separar o analito dos interferentes presentes nas amostras. A linearidade foi observada 
através de curvas de calibração, sendo ajustadas quando necessário. 

A maioria dos compostos foi classifi cado como heteroscedástico (somente o 
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tebuconazol foi considerado homoscedástico e não precisou de ajuste da linearidade). 
Valores do Fcalc e dos coeficientes ponderados obtidos após o ajuste das curvas de cada 
agrotóxico, encontram-se na Quadro 2. 

Os resultados dos valores encontrados dos parâmetros de validação são descritos 
no Quadro 2. A precisão foi realizada com uma série de sete injeções para cada nível 
de concentração (0,05, 0,1 e 0,5 mg.kg-1) dentro dos padrões estabelecidos por 
SANTE/11813/2017. 

A análise de exatidão (% de recuperação) do método foi realizada em três níveis 
de concentração, sendo eles 0,05, 0,1, e 0,5 mg.kg-1, comparando-se a concentração de 
cada agrotóxico obtido após a extração com a concentração conhecida do padrão na matriz 
fortificada. 

Dos 23 princípios ativos estudados, a média das faixas de recuperação nas 3 
concentrações foi entre 79 a 116% estando dentro do aceitável (Quadro 2). Os valores 
de Limites de quantificação (LQs) variaram de 0,03 a 0,1 mg. kg-1 e estiveram abaixo dos 
LMRs estabelecidos pela ANVISA, sendo, portanto, aceitável.
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Quadro 2 - Parâmetros de validação do método de análise de 23 agrotóxicos em polpa de 
goiaba. 

3.3 Análise da polpa de goiaba comercial
O método validado foi utilizado para verifi car a contaminação das amostras 

comerciais de polpa de goiaba.  Dentre os 23 princípios ativos investigados, 7 tem seu uso 
proibido no Brasil, 15 podem ser usados em variedades de citros, e 3 destes encontram-se 
registrados como uso comum na cultura da goiaba (MAPA, 2020). 

A Figura 3 mostra o cromatograma de uma amostra de polpa de goiaba, a qual não 
apresentou nenhum dos resíduos analisados.



Nutrição sob a Ótica Teórica e Prática Capítulo 12 130

Figura 3 – Cromatograma, modo Sim, GC-MS (quadrupolo simples)

Fonte: Próprios autores

Jardim et al., (2014) detectaram níveis de ditiocarbamatos na goiaba in natura 
(0,16 ± 0,14 mg.kg-1) mais elevados do que na polpa da goiaba comercializada (0,06 ± 
0,10 mg.kg-1), não havendo diferença signifi cativa (p > 0,05). Além de ressaltar que os 
agrotóxicos encontrados nas amostras são proibidos para uso nas culturas. 

Já o estudo conduzido por Guedes et al. (2016), apontou cerca de 87% das 
amostras com algum tipo de resíduo.de agrotóxicos, apresentando 5 tipos de resíduos 
em concentrações que variaram de 0,1 a 0,5 mg.kg-1. Além de revelar a presença de 
agrotóxicos não autorizados para a cultura da goiaba

4 | CONCLUSÃO 
Concluiu-se, portanto, que o método de extração QuEChERS juntamente com a 

quantifi cação por Cromatografi a Gasosa acoplada a Espectrometria de Massas – GC/
MS mostrou um resultado satisfatório para os parâmetros de validação das amostras 
(seletividade, linearidade, limite de quantifi cação, limite de detecção, precisão e exatidão), 
indicando que seu uso é confi ável no monitoramento de resíduos de agrotóxicos em 
polpa de goiaba comercial. O método pode auxiliar no controle da qualidade dos produtos 
derivados da goiaba, visando garantir a segurança alimentar.
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