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INTRODUCAO

A parceria com a Receita Federal firmada em 2022, com a Universidade do Estado
de Minas Gerais—Unidade Académica de Ituiutaba resultou na entrega de amostras
de suplementos alimentares apreendidas, com prazo de validade expirado, contendo
creatina e cafeina. Essas amostras, que em principio destinavam-se ao comércio e
consumo humano, foram entregues a universidade para o desenvolvimento de
projetos de pesquisa. Com isso, reforca-se o papel da universidade na contribuicao
do monitoramento e promogado da saude publica no pais.

Em 2018, a Agéncia Nacional de Vigilancia Sanitaria (ANVISA) publica o Marco
Regulatdrio dos suplementos alimentares através da Resolucdo de Diretoria Colegiada
n° 243, onde estabelece um conjunto de defini¢des, requisitos de qualidade de
composicao, rotulagem, lista de constituintes, limites de uso, entre outros para os
suplementos alimentares (Brasil, 2018). Nesse documento, suplemento alimentar é
definido como “um produto para ingestdo oral, apresentado em formas farmacéuticas,
destinado a complementar a alimentacao de individuos saudaveis com nutrientes,
substancias bioativas, enzimas ou probidticos, isolados ou combinados”.

A popularizacdo nas midias sociais, a busca incansavel pelo corpo perfeito,
associado ao facil acesso a compra de suplementos alimentares pela populacdo
fez com que, em 2020, 59% dos lares brasileiros possuem pelo menos uma pessoa
consumidora deste produto, onde 48% dos consumidores aumentaram a ingestdo
durante a quarentena (Hilkens et al., 2021; Abiad, 2023). O aumento do consumo
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sem a devida prescricdo de profissional especializado preocupa especialistas e
autoridades da area, tornando-se um problema de saude publica (Molin et al.,
2019). Relatos da literatura apresentam diversos efeitos indesejaveis relacionados ao
consumo destes produtos sem recomendacdo adequada, que variam desde danos
hepdticos, renais, cardiacos, chegando até relatos de dbitos (Resende; Molinari;
Silva, 2015; Timcheh-Hariri et al., 2012; Wierzejska, 2021).

Com a publicacdo do novo marco regulatério da ANVISA, os fabricantes de
suplementos alimentares passaram a ter um prazo de sessenta meses para se
adequarem as exigéncias estabelecidas, abrangendo desde a rotulagem até a
composicao dos produtos, com o final do prazo sendo em julho de 2023 (Brasil, 2018).
No entanto, a efetivaimplementacdo dessas normas enfrenta desafios consideraveis,
entre eles a auséncia de métodos analiticos oficiais padronizados no Brasil para a
andlise quimica e microbioldgica de suplementos. Essa lacuna compromete tanto
a fiscalizacdo quanto a garantia da seguranca e da qualidade desses produtos no
mercado (Molin etal., 2019).

Somado a isso, diversos estudos cientificos tém reportado casos de adulteragoes
deliberadas, ou seja, a adicdo intencional de fdrmacos ndo declarados, além de
discrepancias entre as informacoes presentes nos rétulos e os teores reais de
carboidratos, proteinas e outras substancias ativas (Rocha; Amaral; Oliveira, 2016;
White, 2022; Coen, 2018). Tais praticas representam riscos significativos a saude do
consumidor e reforcam a necessidade de maior rigor na regulamentacdo, analise
e fiscalizacdo dos suplementos alimentares comercializados no pais (Molin, 2019).

Nesse contexto, a universidade exerce um papel importante no fortalecimento
do poder publico, através do controle sanitdrio e na protecdo da saude publica.
Instituicdes de ensino superior, por meio da pesquisa, sdo capazes de desenvolver
e validar métodos analiticos confidveis para a identificacdo e quantificacdo de
substéncias em suplementos alimentares, contribuindo para suprir a caréncia
de métodos oficiais no pais. Além disso, a atuagdo universitaria em projetos de
extensdo e cooperacdo com érgaos de fiscalizagdo, como a Receita Federal, permite
uma aproximacado entre ciéncia e politicas publicas, promovendo a formacdo de
profissionais qualificados e a geracdo de dados que subsidiem decisdes regulatdrias.
Dessa forma, a universidade se consolida como agente ativo na promocéao da
seguranca do consumidor e no enfrentamento de praticas irregulares no mercado
de suplementos.
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METODOLOGIA

O estudo foi conduzido em etapas consecutivas, contemplando o preparo
das amostras, analise bromatoldgica, desenvolvimento e validacdo de métodos
espectrométricos, quantificacdo dos analitos, tratamento estatistico dos dados e
andlise das rotulagens das embalagens de suplementos de cafeina e creatina. De
acordo com a Farmacopeia Brasileira, o contetdido de 20 capsulas duras de dose Unica
de cada lote de cafeina, foram homogeneizadas com gral e pistilo (Brasil, 2024) para
analise do peso médio do conteudo das capsulas duras. O suplemento de creatina
nao foi avaliado neste quesito pois sua forma farmacéutica comercializada é em
pd. Além disso, um estudo sobre a solubilizacdo da creatina e cafeina se fizeram
necessarias, para que os métodos espectrofotométricos fossem desenvolvidos.
As substancias padrao utilizadas para o teste de solubilizacdo foram adquiridas
e possuem certificacdo de qualidade, com teores de pureza de 99,999% para
Cafeina e 99,997% para Creatina. Os solventes utilizados para o teste foram: dgua
ultra pura (Millipore, Bedford, MA), cloroférmio P.A. ACS (Exodo Cientifica), Alcool
etilico P.A. (Neon) e diclorometano P.A. ACS (Exodo Cientifica). Para tal, cerca de 1,0
grama de padrao foi pesado e solubilizado em 30 mililitros do solvente em teste,
sendo agitado a mistura por 30 minutos em agitador magnético em 200 rpm, a
temperatura ambiente (30°C).

Para analise de umidade, foi realizado o ensaio descrito nos métodos de analises
fisico-quimicos para alimentos do Instituto Adolfo Lutz (2008). Pesou-se cerca de
4 gramas da amostra, em triplicata, em capsula de porcelana, previamente tarada.
Aqueceu-se durante 3 horas a uma temperatura de 105°C. Resfriou-se em um
dessecador até a temperatura ambiente. Pesou-se e repetiu-se o processo até o
peso constante.

Para andlise de mineral fixo, cerca de 3 gramas da amostra, em triplicata,
foi transferida para um cadinho de porcelana, previamente tarado. A amostra
foi distribuida uniformemente e incinerada, gradativamente, com rampa de
aquecimento, com 30 minutos a 200°C, 60 minutos a 400°C e 90 minutos a 600°C.
Apds o término da incineracao, foi aguardado o resfriamento em dessecador para
posterior pesagem. O percentual de mineral fixo médio foi calculado em relagao a
massa das amostras secas.

A andlise do pH foi realizada como descrito no ensaio descrito nos métodos de
analises fisico-quimicos para alimentos do Instituto Adolfo Lutz (2008). Pesou-se
cerca de 10 g da amostra em um béquer e diluiu-se com auxilio de 100 mL de dgua.
Agitou-se o conteudo até que as particulas sejam totalmente solubilizadas. O pH
foi determinado por potenciometria, com eletrodo de pH, previamente calibrado.
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J& a quantificacdo de creatina (Elbir; Oz, 2021) e a cafeina (Kalisz; Studzinska;
Bocian, 2023) foram analisadas por métodos ja desenvolvidos na literatura, que
utilizam a espectrofotometria. O equipamento utilizado foi o espectrofotémetro
UV-Vis Evolution One (ThermoScientific), com largura espectral de 1 nm, Ldmpada
flash de xendnio, com varredura de 190-1100 nm.

As andlises de carboidrato foram realizadas em laboratério terceirizado, em
virtude da falta de equipamentos, reagentes especificos para esta andlise e o elevado
custo para aquisicdo destes. O laboratdrio prestador de servico realizou a analise de
carboidratos totais de acordo com os procedimentos descritos no Instituto Adolfo
Lutz (2008).

Os métodos foram validados conforme os critérios estabelecidos na RDC ANVISA
n° 166/2017, avaliando linearidade, precisdo, exatidao e limites de deteccéo e
quantificagdo (Brasil, 2017). A quantificacdo dos analitos foi realizada apds a
construcao de curvas de calibracdo e definicao da faixa de trabalho. Os dados obtidos,
processados em planilhas eletronicas e analisados estatisticamente, permitiram
comparagdes entre amostras dentro (compradas via internet, da mesma marca) e
fora do prazo de validade (amostras apreendidas pela Receita Federal), oferecendo
subsidios sobre alteragdes quimicas e fisicas ao longo do tempo.

Por fim, foi realizada uma anélise detalhada das rotulagens dos produtos,
considerando ingredientes declarados, lote, fabricante, alegacdes nutricionais
e conformidade com as normas da RDC ANVISA n° 243/2018 (Brasil, 2018). As
alegacoes cientificas dos componentes principais foram confrontadas com evidéncias
de literatura e pareceres de 6rgdos nacionais e internacionais.

RESULTADOS E DISCUSSAO

A primeira etapa do projeto se refere a organizagdo das amostras, entre aquisicoes
de amostras dentro do prazo de validade (de mesma marca e forma farmacéutica)
e avaliacdo da forma farmacéutica das amostras fornecidas pela Receita Federal.
As amostras de creatina estavam na forma de pd, enquanto as amostras de cafeina
encontravam-se na forma de capsulas duras. Para analise do peso médio do contetido
das capsulas, todas as amostras (dentro e fora do prazo de validade) estavam dentro
dos limites da Farmacopeia Brasileira (variacdo < 7,5%). Além do peso médio,
investigou-se o solvente que permitisse a maxima solubilizacdo dos analitos para
melhor desenvolvimento de método analitico quantitativo. Além da completa
solubilizacdo, a minimizacdo do impacto ambiental dos residuos gerados também
foi levada em consideracdo para esta escolha. Apds as analises dos resultados, a
4gua ultra pura foi escolhida como solvente ideal por seu desempenho (solubilidade
completa dos padrdes) e menor impacto ambiental. Ja para analise de umidade
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das amostras, como esperado, as amostras vencidas apresentaram maior teor de
umidade, indicando risco de degradacdo por hidrélise. Para andlise de minerais, os
resultados estavam abaixo do limite legal de declaracdo de minerais; em conformidade
com rotulagem. A andlise do pH das amostras indica uma reducao do valor (maior
acidez) para as amostras vencidas dos suplementos alimentares, o que pode indicar
degradacdo ou desprotonacdo dos compostos apds o vencimento.

Na etapa de andlise bromatoldgica das amostras de creatina, os teores de
carboidratos determinados estavam em conformidade com as informacdes
declaradas nos rétulos, os quais indicavam: “Nao contém quantidades significativas
de carboidratos”. Por outro lado, nas amostras de cafeina, embora os rotulos também
indicassem a auséncia de carboidratos, as analises laboratoriais revelaram teores da
ordem de aproximadamente 50%, tanto em amostras dentro do prazo de validade
quanto nas vencidas, evidenciando discrepancia em relacado a rotulagem.

Para a analise espectrofotométrica da cafeina, realizada a 272 nm, foi construida
uma curva de calibracdo com cinco niveis de concentracdo (1 a 5 ppm), utilizando
padrao analitico em dgua ultrapura. A equacéo da reta obtida foiy=0,0541x+ 0,0035,
com coeficiente de determinacao (R?) de 0,9994. Para a creatina, analisada a 520 nm,
também foi elaborada uma curva de calibragdo com cinco niveis de concentragdo
(10 a 30 ppm), igualmente com padrao analitico em dgua ultrapura. A equacdo
da reta correspondente foi y = 0,0314x + 0,0057, com R? de 0,9993. As analises
das amostras, tanto vencidas quanto dentro do prazo de validade, apresentaram
resultados estatisticamente compativeis com a faixa de recuperacdo de 90 a 110%
em relacdo aos valores declarados nos rétulos, para ambos os compostos.

Em relacdo a andlise rotular, as amostras de cafeina ndo cumprem os seguintes
requisitos, de acordo com ANVISA (Brasil, 2018): Recomendacdo de uso (populacdo
ou faixa etdria, quantidade e frequéncia de consumo, adverténcia em destaque e
negrito “Este produto ndo é um medicamento” e “Nao exceder a recomendacao
diaria de consumo indicada na embalagem” e “Mantenha fora do alcance de
criangas”. Os suplementos de creatina encontraram-se de acordo com a legislacdo
sobre rotulagem.

CONSIDERACOES FINAIS

Os resultados obtidos neste estudo evidenciam aimportancia do desenvolvimento
e validacdo de métodos analiticos confidveis para a caracterizacdo de suplementos
alimentares, especialmente no que se refere a verificacdo da conformidade com
as informacodes declaradas nos rétulos. A deteccdo de discrepancias, reforca a
necessidade de controle rigoroso de qualidade e fiscalizagdo sanitaria desses produtos.
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A atuacdo da universidade neste contexto demonstra sua relevancia como agente
técnico-cientifico de apoio as demandas da sociedade. A expertise analitica sdo
ferramentas fundamentais para subsidiar acoes de interesse publico, contribuindo
tanto para a protecdo da saude do consumidor quanto para a valorizacdo da ciéncia
aplicada em questdes concretas. O vinculo estabelecido entre a universidade e
a Receita Federal do Brasil neste projeto exemplifica o potencial da cooperacdo
interinstitucional. A articulacdo entre academia e poder publico fortalece a capacidade
de resposta do Estado frente a desafios emergentes, como o crescente mercado de
suplementos importados ou de origem duvidosa, além de fomentar a formacéo de
profissionais qualificados comprometidos com a ética, a qualidade e o bem-estar
coletivo.

Este trabalho pode auxiliar diretamente nas disciplinas de Quimica Analitica e
Quimica Ambiental de diferentes cursos de graduacdo ao proporcionar uma aplicacdo
pratica dos conteudos tedricos abordados em sala de aula, como preparo de amostras,
desenvolvimento e validacdo de métodos analiticos, espectrofotometria UV-Vis,
analise bromatoldgica e interpretacdo de dados. A investigacdo de suplementos
alimentares irregulares oferece um exemplo real de como a Quimica Analitica contribui
para a garantia da qualidade de produtos consumidos pela populacdo, enquanto
a Quimica Ambiental é contemplada pela preocupacdo com os residuos gerados,
pela escolha de solventes menos agressivos ao meio ambiente e pela avaliacdo de
potenciais riscos a salide publica decorrentes do descarte e consumo inadequado
desses produtos. Dessa forma, o estudo estimula o pensamento critico e ético dos
estudantes, promovendo uma formagao mais contextualizada, interdisciplinar e
voltada a resolucdo de problemas concretos da sociedade.
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