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RESUMO 

A linhaça (Linum usitatissimum L.) e o gergelim (Sesamum indicum L.) são alimentos funcio-

nais amplamente consumidos pela população e prescritos por nutricionistas devido às quantidades 

recomendadas desses elementos ingeridos nas dietas que deve suprir alguma necessidade do indiví-

duo. O objetivo deste trabalho foi propor estratégias analíticas para determinação de micronutrientes 

em amostras de linhaça e gergelim, empregando diferentes procedimentos de preparo de amostras e 

determinação por espectrometria de emissão óptica com plasma indutivamente acoplado (ICP OES). 

As amostras linhaça (marrom e dourada) e gergelim (branco, cru e preto) foram adquiridas em esta-

belecimentos comerciais da cidade de Salvador, BA e Rio de Janeiro, RJ e os elementos determina-

dos foram Ca, Cu, Fe, K, Mg, Mn, P e Zn. As condições otimizadas para o procedimento proposto, 

empregando aquecimento condutivo em bloco digestor, foram: cerca de 500 mg de amostra, 5,0 mL 

de HNO3 destilado, 1,0 mL de H2SO4, 3,0 mL de H2O2, temperatura máxima de 250°C e tempo total 

de 2h. A eficiência do procedimento de decomposição das amostras foi avaliada a partir dos baixos 

teores de carbono residual (< 2% m m-1) e acidez residual (1,11 mol L-1). A exatidão do método foi 

verificada com material de referência certificado de farinha de soja (NIST 3234), apresentando per-

centuais de recuperação dos elementos de 89 a 113%. O método proposto apresentou boa precisão 

(RSD < 10%) e baixos limites de detecção (0,0001 a 0,22 mg L-1). As faixas de concentração, em µg 

g-1, para os analitos nas amostras de linhaça foram: Ca (1533 - 3163), Cu (10,6 - 21,6), Fe (36,5 - 

86,8), K (6636 - 10238), Mg (2093 - 3024), Mn (18,5 - 49,4), P (6102 - 11771) e Zn (19,8 - 59,8) e nas 

amostras de gergelim foram: Ca (570 - 9501), Cu (13,3 - 19,4), Fe (41,3 - 114,8), K (4570 - 6209), Mg 

(2287 - 3145), Mn (9,0 - 28,6), P (4767 - 11364) e Zn (46,0 - 88,3). Ferramentas estatísticas como a 

análise de componente principal (PCA) e análise de agrupamento hierárquico (HCA) foram aplicadas 

e foi observada uma tendência de similaridade entre as amostras com uma pequena dispersão entres 

as variedades estudadas. Os teores dos micronutrientes para a maioria das amostras estão concor-

dantes com os valores da Tabela de Composição de Alimentos (TACO). Para avaliar a bioacessibili-

dade foram realizados procedimentos de extração utilizando o método in vitro SBET (Simple Bioac-

cessibility Extraction Test). As faixas de bioacessibilidade, em %, para os analitos nas amostras de 

linhaça foram: Ca (50 - 123), Cu (34 - 78), Fe (21 - 64), K (40 - 83), Mg (66 - 118), Mn (24 - 94), P (31 

- 83) e Zn (46 - 116) e para as amostras de gergelim foram: Ca (36 - 115) ,Cu (20 - 108), Fe (16 - 87), 

K(63 - 119), Mg (64 - 126), Mn (32 - 105), P (24 - 73) e Zn (47 - 108). Os resultados obtidos neste 

trabalho trazem informações inéditas sobre a composição em termos de micronutrientes e bioacessi-

bilidade para as amostras de linhaça e gergelim, contribuindo, assim, para a tabela de composição 

mineral dos alimentos. 

 
 

Palavras-chave:  linhaça, gergelim, aquecimento condutivo, bioacessibilidade, ICP OES 
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ABSTRACT 

Linseed (Linum usitatissimum L.) and sesame (Sesamum indicum L.) are functional foods 

widely consumed by humans and prescribed by nutritionists. Also, those elements are important be-

cause they are required to maintain human body homeostasis. This study aiming to development of 

analytical strategies to quantifying micronutrients in flaxseed and sesame samples applying differ-

ent sample preparation procedures and inductively coupled plasma optical emission spectrometry 

(ICP OES) for the measurements. The linseed samples (brown and gold) and sesame (white, raw and 

black) were purchased in commercial establishments in Salvador (Bahia) and Rio de Janeiro (Rio de 

Janeiro) cities. Moreover, Ca, Cu, Fe, K, Mg, Mn, P and Zn were determined. The optimized condi-

tions for the proposed procedure, employing conductive heating by digester block, were:  samples 

mass of 500 mg, 5.0 mL of distilled HNO3, 1.0 mL of H2SO4, 3.0 mL of H2O2 and maximum heating 

temperature equal to 250 °C during 2 hours. The decomposition procedure efficiency of that sample 

was evaluated from residual low carbon content (< 2% m m-1) and residual acidity (1.11 mol L-1). The 

method accuracy was verified with soy flour certified reference material (NIST 3234) showing recovery 

percents of elements from 89 to 113%. The proposed method showed good precision (RSD <10%) 

and low detection limits (from 0.0001 to 0.22 mg L-1). The concentration ranges in µg g-1  for the ana-

lytes in linseed and sesame samples were:  Ca (1533 to 3163), Cu (10.6 to 21.6), Fe (36.5 to 86.8), 

K (6636 to 10238), Mg (2093 to 3024), Mn (18.5 to 49.4), P (6102 to 11771) and Zn (19.8 to 59.8); 

and Ca (570 to 9501), Cu (13.3 to 19.4), Fe (41.3 to 114.8), K (4570 to 6209), Mg (2287 to 3145), 

Mn (9.0 to 28.6 ), P (4767 to11364) and Zn (46.0 to 88.3), respectively. Statistical methods such 

as Principal Component Analysis (PCA) and Hierarchical Cluster Analysis (HCA) were applied and 

was observed a similarity tendency between samples with a small dispersion among the stu-

died varieties. The micronutrients content in samples was in agreement with those shown in TACO 

(Brazilian food composition table). To evaluate the bioaccessibility extraction procedures were per-

formed using the in vitro method SBET (Simple Bioaccessibility Extraction Test). The analytes bioac-

cessibility ranges (%) in linseed and sesame samples were: Ca (50 to 123), Cu (34 to 78) Fe (21 

to 64) K (40 to 83), Mg (66 to 118 ), Mn (24 to 94), P (31 to 83), Zn (46 to 116); and  Ca (36 to 115), 

Cu (20 to 108), Fe (16 to 87) , K (63 to 119), Mg (64 to 126), Mn (32 to 105), P (24 to 73), Zn (47 to 

108), respectively. Finally, these results obtained in this work bring new information about the compo-

sition in terms of micronutrients and bioaccessibility for linseed and sesame samples, therefore contri-

buting to feed mineral composition tables. 

 

 

Keywords : linseed, sesame, conductive heating, bioaccessibility, ICP OES 
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1. INTRODUÇÃO 

 

1.1 Linhaça 

A linhaça, semente da planta do linho, de nome científico Linum usitatissimum 

L., é uma planta pertencente à família Linaceae, de cultura antiga que tem sido utili-

zada em alimentos para consumo humano e animal, fibras e tecidos (NOVELLOet 

al., 2012). 

O linho é uma planta originária doOeste asiático e do mediterrâneo,sendo cul-

tivada principalmente no Canadá, Argentina, Estados Unidos, Rússia e Ucrânia 

(NOGUEIRA, 2010).Dentre os produtores mundiais, o Canadá representa 40% da 

produção mundial de linhaça, no qual é considerado o maior produtor (ALVARENGA, 

2012).No Brasil, os grãos de linhaça são cultivados no estado do Rio Grande do Sul, 

nos seguintes locais, São Miguel das Missões, Santa Rosa, Três de Maio, Santa 

Bárbara, dentre outros (MARQUES, 2008). 

A semente linhaça é uma planta herbácea que pode ser caracterizada por a-

presentar uma altura que varia de 30 a 130 cm e o linho possui talos eretos, folhas 

estreitas e flores de coloração azul (MARQUES, 2008; ZURAVSKI, 2013). Esta se-

mente é considerada um alimento funcional pelos seus diversos benefícios à saúde 

humana, comprovados cientificamente (NOVELLO et al., 2012; RIBEIRO, 2012).A 

linhaça é geralmente encontrada em duas variedades, podendo ser marrom ou dou-

rada, mas não diferem muito em relação a sua composição química, pois ambas são 

ricas em lipídios, proteínas e fibras alimentares (NOVELLO et al., 2012).As faixas da 

composição química da linhaça são mostradas na Tabela 1. 
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Tabela 1.Composição química da linhaça. 

Composição Faixa (%) 

Umidade 4 – 8 

Proteínas 20 – 25 

Lipídios 30 – 40 

Fibra alimentar 20 – 28 

Conteúdo mineral 3 – 4 

Alvarenga (2012), Nogueira (2010), Ribeiro (2012) e Zuravisk (2013). 

A variedade de linhaça marrom é cultivada em regiões de clima quente e úmi-

do, como no Brasil, e são utilizados agrotóxicos no seu plantio, enquanto que na va-

riedade dourada são cultivadas em regiões frias, como no Norte dos Estados Unidos 

e Canadá. No cultivo da linhaça dourada não são utilizados agrotóxicos, por isso, 

podem ser consideradas orgânicas (NOGUEIRA, 2010; NOVELLO et al., 2012; AL-

VARENGA, 2012; ZURAVISK, 2013). A figura 1 apresenta a imagem dos grãos de 

linhaça dourada e marrom. 

Figura 1. Grãos de linhaça dourada e marrom. 

  

Fonte: http://www.atletesplus.com/materia_saude.php?id=32 

 Os grãos de linhaça dourada e marrom podem ser encontrados em super-

mercados na forma de semente ou farinha, podendo ser consumidos em uma pe-

quena porção diária de aproximadamente 15g (equivalente a uma colher de sopa), 

juntamente com outros alimentos, como pães, bolos e biscoitos (RIBEIRO, 2012). 

Essa porção, devidamente avaliada pelos pesquisadores, é suficiente para obtenção 

dos benefícios proporcionados pelos constituintes da linhaça (COUTO, 2011). 
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 Na literatura são encontrados diversos trabalhos envolvendo a semente ou 

óleo de linhaça, visando à determinação de ácido linolênico, lignanas e fibras, essas 

combinações funcionais estão relacionadas com o seu potencial benéfico à saúde, 

sendo considerado, portanto, uma importante fonte de estudos (MACIEL, 2006). Ou-

tros trabalhos, como o de Cupersmid et al. (2012), avaliaram a composição da linha-

ça (umidade, energia, lipídios, proteínas, carboidratos e fibra alimentar), além da 

quantidade de ácidos graxos presentes na semente de linhaça (ômega-3, ômega-6, 

monoinsaturados e saturados). Nestes trabalhos, conclui-se que o consumo de li-

nhaça pela população é de extrema importância para redução do risco, principal-

mente de doenças cardiovasculares. 

No Brasil, Barroso et al. (2014), determinaram nas sementes de linhaça mar-

rom e dourada a composição centesimal, capacidade antioxidante total e compostos 

fenólicos totais, e nos óleos de linhaça foram determinados índice de acidez e peró-

xido, matéria insaponificável, composição em ácidos graxos, tocoferóis, capacidade 

antioxidante total, compostos fenólicos totais e estabilidade oxidativa. Os autores 

constataram nas determinações realizadas que não houve diferença significativa 

quando comparado os resultados da semente de linhaça marrom e dourada. Esses 

resultados são concordantes com os apresentados por Marques (2008), no qual fo-

ram realizados testes in vivo com ratos wistar machos. 

De modo geral, notou-se que há poucas informações técnicas a respeito da 

linhaça (COSMO et al., 2014). Observou-se que ainda faltam informações na literatu-

ra quando se trata da determinação de micronutrientes nesse tipo de matriz. A im-

portância da determinação de micronutrientes nesse alimento é devido à quantidade 

recomendada desses elementos em dietas prescritas por nutricionistas com o objeti-

vo de suprir algum déficit do organismo (CORINO et al., 2014). 

 Na base literária foram encontrados três trabalhos que analisaram as amos-

tras de linhaça, visando à determinação de metais. Estestrabalhos foram realizados 

na Turquia por Tokalioglu (2012), na Índia por Katare et al. (2012) e na Venezuela 

por Cuevas e Sangronis (2012). Tokalioglu (2012) empregou forno de micro-ondas 

para o preparo das amostras e como técnica de determinação a espectrometria de 

massas com plasma indutivamente acoplado (ICP-MS). O autor avaliou 30 ervas 

medicinais, dentre elas a semente de linhaça, visando a determinação de Cr, Mn, 
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Fe, Co, Ni, Cu, Zn, Rb, Sr e Pb, para posterior comparação dos resultados obtidos 

entre as ervas amplamente consumidas nessa região.A sequência de diminuição 

dos níveis médios de metal em ervas medicinais foi: Fe >Sr> Mn > Zn > Rb > Cu 

>Ni> Cr >Co>Pb. Katare et al. (2012) determinou proteína, carboidrato, fibra, celulo-

se, lignana, fenólicos ,vitaminas e minerais tais como Ca, Cu, Fe, Mg, Mn, P, K, Na e 

Zn em amostras de linhaça. As maiores concentrações dos teores dos minerais em 

mg/100gm foram encontradas para Ca (236), P (622) e K (831) e as menores con-

centrações em mg/100gm foram observadas para Cu (1), Fe (5), Mn (3) e Zn (4) Cu-

evas e Sangronis (2012) avaliaram a qualidade microbiológica, composição química 

e as propriedades antioxidantes da semente de linhaça marrom e dourada cultivada 

na Venezuela e comparou-se com uma variedade canadense. A determinação dos 

minerais foi realizada por ICP OES, destacando com altas concentrações Ca, Mg e 

K em ambas sementes com diferenças significativas  no conteúdo de Fe, P, Zn, Cu e 

Mn. 

 

1.2 Gergelim 

O gergelim, semente de sésamo, de nome científico Sesam umindicum L., é 

uma importante oleaginosa, pertencente à família Pedaliaceae. Esta espécie é a no-

na oleaginosa mais cultivada no mundo e uma das mais antigas utilizadas pela hu-

manidade (COSTA et al., 2007). 

A semente de gergelim tem seu local de origem incerto, podendo ser situado 

entre a Ásia (Afeganistão, Índia, Irã e China) e África (Etiópia, Centro Básico) com 

aproximadamente 90% da área plantada (MAGALHÃES et al., 2010).No Brasil, os 

grãos de gergelim são cultivados principalmente no Nordeste do país, Ceará, Rio 

Grande do Norte, Paraíba e Bahia, e no Centro-Sul, no estado de São Paulo (COR-

SO, 2008). 

A semente de sésamo tem um tamanho diminuto de 2 a 4 mm de comprimen-

to e até 2 mm de largura, possui uma forma achatada e sua coloração varia do bran-

co ao preto(QUEIROGA et al., 2012).  

O gergelim, assim como a linhaça, também é considerado um alimento 

funcional, devido a sua capacidade de atuar no metabolismo e na fisiologia humana, 
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proporcionando algum benefício à saúde (CORSO, 2008). O gergelim é comumente 

comercializado na forma de semente ou farinha, podendo ser consumido em três 

variedades: branco, cru e preto. Esses três tipos de gergelim são representados na 

Figura 2. 

Figura 2. Três variedades de gergelim: cru, preto e branco. 

 

Fonte: http://belezaesaude.com/gergelim/ 

O sésamo é composto de 55% de lipídios e 20% de proteínas, além de 

fornecer uma boa fonte de óleo comestível, chegando a representar 44 a 58% da 

semente (CORSO, 2008). A semente serve como um alimento nutritivo para os 

seres humanos e é amplamente utilizado na panificação e confeitaria. Algumas 

características nutracêuticas desta semente são a capacidade antioxidante, os 

efeitos hepatoprotetores e também tem sido associadas com a prevenção de 

hipertensão (LIUet al., 2011). 

Muitos trabalhos utilizando a semente de gergelim podem ser encontrados na 

literatura, sendo a maioria deles visando a determinação de lignana, proteína, óleo e 

propriedades antioxidantes (MOHDALY et al., 2011). Dentre os trabalhos tem-se o 

de Kim et al. (2014), realizado na República da Coréia, no qual foi feito uma 

comparação e avaliação  da composição dos constituintes (lignana, proteína e óleo) 

presentes nas sementes de gergelim branca e preta, bem como os efeitos 

antioxidantes e extração da lignana, utilizando a técnica espectroscópica RMN 

(Ressonância Magnética Nuclear) e HPLC-DAD-ESI/MS (Cromatografia líquida de 

alta eficiência acoplada com detector de arranjo de fotodiodos e espectrometria  de 
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massas). Observou-se que o teor total de lignana na semente de gergelim branca foi 

duas vezes maior do que na de gergelim preta. Também foram encontrados maiores 

valores para o gergelim branco em relação ao preto, quando comparados os efeitos 

antioxidantes. 

Com base na investigação feita na literatura, notou-se que, de forma similar a 

linhaça, ainda há uma escassez de dados quanto à determinação de micronutrientes 

em sementes de gergelim. Somente um trabalho foi encontrado, realizado por 

Queiroga et al. (2012), na cidade de Campina Grande, PB. Os autores fizeram a 

avaliação  da qualidade  das sementes  de gergelim submetidas a diferentes  

processos de despeliculação manual, físico  e mecânico, comparando com a 

semente com casca. Determinou-se a composição química: teor de água, óleo, 

proteína e cinzas, bem como a composição mineral: P, K, Ca e S. Houve diferença 

significativa entre os três métodos de despeliculação e houve superioridade nos 

valores de P e K quando passado pelo processo de despeliculação e comparado 

com a semente com casca. 

 

1.3 Linhaça e gergelim como alimentos funcionais 

Nos últimos anos, tem se observado o aumento do interesse dos consumido-

res na relação dieta e saúde pelo aumento da demanda por alimentos funcionais.  O 

conceito de alimentos funcionais surgiu, inicialmente, no Japão em meados da dé-

cada de 80. Estes se referem aos alimentos processados compostos de ingredientes 

que auxiliam nas funções específicas do corpo, ou seja, são “Alimentos para o uso 

específico de saúde”, termo introduzido em 1991 pelo Ministério da Saúde e do 

Bem-estar Social do Japão como “Foods for Specified Health Use” (FOSHU). FO-

SHU é definido como os alimentos funcionais que apresentam algum efeito benéfico 

específico à saúde humana devido a sua composição química (MORAES e COLLA, 

2006; COUTO, 2011) e, que se assemelham com alimentos tradicionais, mas pos-

suem algum benefício fisiológico comprovado (SHAHID, 2009).  

De acordo com a definição, o alimento funcional é uma parte da dieta humana 

que proporciona benefícios à saúde, como a redução do risco de doenças crônicas, 

a melhoria da saúde do coração, aumento do sistema imune, a redução dos sinto-

mas da menopausa, melhoria da saúde gastrointestinal, preservação da saúde do 
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trato urinário, influências anti-inflamatórias, diminuição da pressão arterial, proteção 

da visão, antibacteriana e antiviral e o declínio da osteoporose, além das suas fun-

ções nutricionais básicas. Estes alimentos não são medicamentos, como comprimi-

dos ou cápsulas, mas são consumidos como parte de uma dieta diária normal 

(GRAJEK, OLEJNIK e SIP, 2005). 

De acordo com a ANVISA (Agência Nacional de Vigilância Sanitária) (1999), a 

definição de alegação de propriedade funcional está relacionada com o papel meta-

bólico que o nutriente ou não nutriente tem no crescimento, desenvolvimento, manu-

tenção e nas demais funções do corpo humano. Bem como, a alegação de proprie-

dade de saúde que afirma a existência de relação entre o alimento com as condi-

ções relacionadas à saúde.  

 Segundo o SEBRAE (Serviço Brasileiro de Apoio às Micro e Pequenas Em-

presas), o consumo de alimentos funcionais tem crescido nos últimos anos. De a-

cordo com uma avaliação da agência de pesquisa Euromonitor, o mercado de nutri-

entes e bebidas ligadas à saúde e ao bem-estar cresceu 82% entre 2004 e 2009, no 

Brasil. Consequentemente, os produtores brasileiros estão investindo cada vez mais 

nesses alimentos que estão virando tendência. Segundo o Euromonitor, o mercado 

de alimentação saudável deve superar os R$40 bilhões neste ano (BRASIL, 2014). 

De acordo com informações divulgadas pelo SEBRAE (BRASIL, 2014), houve 

um aumento no cultivo de crucíferas como brócolis, couve-flor, alho e cebola. Dentre 

os frutos, destaca-se o açaí, que segundo estudos tem alta atividade oxidante. Além 

desses produtos, outros alimentos que até pouco tempo eram desconhecidos, tem 

ganhado espaço na mesa dos brasileiros e nas lavouras. É o caso da linhaça (Linum 

usitatissimum L.) e do gergelim (Sesamum indicum L.). 

 

1.4 Procedimentos para preparo de amostra 

A determinação de elementos essenciais e potencialmente tóxicos em amos-

tras de alimentos tornou-se uma prática constante nos laboratórios de Química Ana-

lítica, devido à capacidade nutricional destes elementos, que são ingeridos diaria-

mente pela população para suprir necessidades fisiológicas dos indivíduos. Dessa 

forma, o desenvolvimento de métodos analíticos e técnicas analíticas empregadas, 
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bem como o procedimento de preparo da amostra para determinação dos micronu-

trientes devem estar de acordo com as exigências atuais da química, tais como: a 

capacidade de obter resultados confiáveis, mínimo consumo de reagentes e uma 

menor geração de resíduos (KRUG, 2010; SANTOS, 2012). 

Geralmente, as técnicas analíticas utilizadas para determinação dos elemen-

tos requerem a introdução da amostra na forma líquida. Para tanto, deve-se utilizar 

procedimentos analíticos de preparo de amostra que submeta a amostra à decom-

posição total ou parcial da matéria orgânica, no intuito de deixar o analito disponível 

para determinação. Dois tipos de procedimentos são comumente empregados para 

decomposição, podendo ser por via seca ou por via úmida. Os procedimentos por 

via úmida apresentam como principal vantagem em relação aos procedimentos por 

via seca, o emprego de menores temperaturas, diminuindo, assim, os riscos de per-

das por volatilização (KRUG, 2010). 

A decomposição da matéria orgânica por via úmida pode ser feita em siste-

mas fechados, no qual, atualmente emprega-se forno de micro-ondas com cavidade 

ou sistemas abertos, com aquecimento condutivo em placa de aquecimento ou bloco 

digestor. Neste tipo de decomposição, seja por sistema aberto ou fechado, a amos-

tra é aquecida na presença de um ácido mineral oxidante concentrado (HNO3, 

H2SO4 ouHClO4), podendo ser uma mistura de ácidos ou mistura de um ácido com 

peróxido de hidrogênio (agente oxidante auxiliar) (KRUG, 2010). 

A decomposição por via úmida em sistemas abertos, seja utilizando chapa e-

létrica ou bloco digestor, tem sido bastante utilizada na digestão de amostras de ali-

mentos com alto teor de carboidratos e/ou gorduras, como mostra nos trabalhos de 

Akinyele e Shokunbi (2015), Bjelková, Gencurová e Griga (2011), Dasbasiet al. 

(2015), Hajiaghababaeiet al. (2013), Pereira et al. (2009),Trevizanet al. (2008) e dos 

Santos et al (2008).O ácido mais utilizado nos trabalhos apresentados foi o ácido 

nítrico concentrado, no entanto, o ponto de ebulição deste ácido é baixo à pressão 

atmosférica, em torno de 120ºC. Por conta disso, é recomendada a adição de ácido 

sulfúrico, cujo ponto de ebulição é aproximadamente 330ºC, para aumentar a tempe-

ratura do meio e possibilitar a decomposição de material gorduroso (KRUG, 2010; 

SANTOS, 2012). 
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 Momen et al. (2006), avaliaram quatro procedimentos de digestão para de-

terminação multielementar de elementos tóxicos e nutrientes em amostras de legu-

minosas utilizando como técnica de determinação a espectrometria de emissão ópti-

ca com plasma indutivamente acoplado (ICP OES). Dentre os procedimentos estu-

dados a mistura HNO3/H2SO4/H2O2 se mostrou mais eficiente do que a mistura 

HNO3/H2SO4,visto que a presença de H2O2 é muito importante para a digestão de 

amostras de alimentos com alto teor de gordura e carboidratos. 

 

 Knorr (2011) utilizou a combustão iniciada por micro-ondas com radiação fo-

calizada (FMIC) para decomposição de condimentos de origem vegetal para posteri-

or determinação de metais por ICP OES. A autora avaliou quatro misturas ácidas 

nos procedimentos de digestão: (i) HNO3 + H2O2 + H2SO4, (ii) HNO3 + H2O2, (iii) 

HNO3 14 mol L-1 e (iv) HNO3 4 mol L-1. Observou-se que os resultados obtidos para a 

decomposição utilizando a mistura HNO3 + H2O2, como ou sem a presença de 

H2SO4 foram maiores do que os resultados obtidos para as decomposições utilizan-

do apenas HNO3 (14 e 4 mol L-1). Por conta disso, os resultados obtidos com o uso 

da mistura HNO3 + H2O2 + H2SO4 foram utilizados para comparação com os resulta-

dos obtidos para os demais métodos de decomposição. 

  

1.5 Bioacessibilidade 

A simples presença do nutriente nos alimentos ingeridos em dietas não garan-

te sua total utilização pelo organismo, isto é, a concentração de um nutriente em um 

determinado alimento não é um indicador confiável para avaliar este alimento sob os 

aspectos nutricionais. (COZZOLINO, 2005). Consequentemente, os termos biodis-

ponibilidade e bioacessibilidade de um nutriente foram propostos pela comunidade 

científica (FENNEMA et al., 2008).  

A biodisponibilidade refere-se à proporção do nutriente em um determinado a-

limento que é digerido, absorvido e metabolizado pelo organismo (COZZOLINO, 

2005). A bioacessibilidade é definida como a quantidade de nutriente em um alimen-

to que é liberado no trato gastrointestinal durante a digestão (RUBY et al., 1999). 

Essa fração bioacessível é liberada para absorção pelo organismo, mas, nem todo 

conteúdo desse nutriente presente no alimento é liberado durante a digestão. Sendo 

o conteúdo liberado a fração bioacessível para absorção, no entanto, somente uma 
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parte do total bioacessível estará realmente disponível para ser usado nas funções 

fisiológicas do organismo, ou seja, sua biodisponibilidade (OOMEN et al., 2005). A 

biodisponibilidade influencia no efeito benéfico de um nutriente em níveis fisiológi-

cos, assim como pode afetar a natureza e a gravidade da toxicidade quando a inges-

tão for excessiva (COZZOLINO, 2005).  

Alguns métodos empregados para estimar a bioacessibilidade de micronutri-

entes contam com diferentes abordagens, podendo ser testes in vivo ou in vitro. Os 

testes in vivo são feitos para simular uma exposição ao material a ser investigado e 

fazem uso de cobaias, como ratos, macacos e coelhos, sendo a fração bioacessível 

determinada pela análise das unhas, pelos e sangue desses animais após adminis-

tração da dieta. Esses testes requerem a presença de profissionais especializados e 

de uma infraestrutura adequada, além de serem de alto custo e exigirem maior tem-

po de execução. Já os testes in vitro, são extrações que simulam as condições fisio-

lógicas durante a digestão humana, levando em consideração as três áreas do sis-

tema digestivo: boca, estômago e intestino. Esses testes podem ser atrativos devido 

a maior velocidade analítica e baixo custo (BOSSO e ENZWEILER, 2008; OOMEN 

et al., 2002). 

Os métodos in vitro podem produzir resultados para a avaliação de risco à 

saúde da população e seu desenvolvimento, validação e padronização é algo que 

demanda estudos (INTAWONGSE e DEAN, 2006). Muito desses métodos tem sido 

aplicados em amostras alimentares, como peixe, carne de porco, queijo, pão, frutas 

e vegetais, mas ainda é ausente no meio científico a avaliação da bioacessibilidade 

de vários elementos químicos essenciais e potencialmente tóxicos em alimentos 

funcionais, dentre eles as sementes de linhaça e gergelim amplamente consumidas 

pela população e prescrito por nutricionistas.  

Um dos métodos empregados para estimar a bioacessibilidade dos elementos 

é conhecido como ensaio SBET (Simple Bioaccessibility Extraction Test), utilizado 

para simular as condições gástricas do estômago, devido ao baixo pH do meio, le-

vando em consideração a temperatura corpórea e o tempo de digestão, mas não 

leva em consideração o compartimento intestinal. Nesse método utiliza-se apenas 

glicina, que é o aminoácido mais simples produzido pelo corpo humano, e ácido clo-

rídrico. Outro método também empregado para determinar o teor bioacessível é o 

ensaio PBET (Physiological Based Extraction Test) que simula parâmetros gastroin-
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testinais de humanos (RUBY et al., 1999). Neste método, utiliza-se uma solução 

gástrica preparada com pepsina, malato, citrato, ácido acético, ácido lático e ácido 

clorídrico. Para a simulação do trato intestinal utilizam-se sais de bile, pancreatina e 

bicarbonato de sódio saturado. 

A importância da avaliação da bioacessibilidade de micronutrientes nas amos-

tras de linhaça e gergelim está relacionada com as quantidades recomendadas de 

ingestão desses elementos em dietas, que deve suprir alguma necessidade do indi-

víduo (COZZOLINO, 2005). Dessa forma, permite-se obter informações nutricionais 

inéditas e importantes para a Tabela de Composição Química de Alimentos. Na lite-

ratura existem algumas metodologias in vitro para avaliação da bioacessibilidade de 

metais, como apresentado na Tabela 2. 

A Tabela 2 apresenta trabalhos realizados desde 1996 até o presente ano 

que utilizaram os métodos de extração in vitro para determinação da bioacessibilida-

de de diversos elementos químicos. Nota-se que ao longo dos anos houve um cres-

cente aumento do número de elementos a serem determinados por cada trabalho, 

mostrando a necessidade de investigação tanto de elementos essenciais como os 

potencialmente tóxicos. Muitos desses trabalhos fizeram uso de métodos como 

SBET e PBET que simulam as condições dos suco gástrico e intestinal, respectiva-

mente. No entanto, observa-se, ainda, diferentes modos de preparo da amostra visto 

que ambos os trabalhos visam a simulação do sistema gastrointestinal.  

Dentre os 8 trabalhos investigados, a maioria empregou ICP OES e ICP-MS 

como técnicas para determinação dos analitos. Essas técnicas são bastante utiliza-

das por apresentarem elevada sensibilidade, baixos limites de detecção, velocidade 

analítica, capacidade de análise multielementar (sequencial ou simultânea) e uma 

ampla faixa linear de trabalho (SKOOG, 2006). 
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Tabela 2 . Métodos de extração in vitro para determinação da bioacessibilidade. 

Analito Preparo da amostra 
Técnica  

Analítica 
Referência 

 

Cr, Cu, Ni, Pb 

e Zn 

 

 

 

KCl,  Na2PO4, KSCN, 

Na2SO4, NaCl, NaOH, HCl, 

CaCl2 e NH4Cl 

 

ICP OES                

 

 

 

ROSENDE et al., 2014 

 

 

Al, Cd, Co, 

Cr, Cu, Fe, 

Mn, Ni, V e 

Zn 

H2O, HCl, pepsina, NaHCO3 

e pancreatina. 

 

ICP-MS 
MOREDA-PINEIRO et 

al.,   2012 

Cu, Fe, Mo, 

Mn e Zn 

Pepsina, NaCl, NaOH, sais 

de bile, amilase e pancrea-

tina.  

DF-SP- ICP-MS 
KHOUZAMA, POHL E 

LOBINSKI, 2011 

Cu e Fe 

NaCl, HCl, pepsina, NaOH, 

NaHCO3, K2HPO4, sais de 

bile e pancreatina. 

SIMAAS 

NASCIMENTO, NAO-

ZUKA e OLIVEIRA, 

2010 

Se e Hg 
Pepsina, NaCl, pancreatina 

e sais de bile. 
LC–ICP-MS 

CABANERO, MADRID 

e CAMARA, 2004 

Al 
Pepsina, HCl, pancreatina, 

extrato de bile e NaHCO3 
ETAAS CABRERA et al., 2002 

As, Cd e Pb Glicina  ICP OES OOMEN et al., 2002 

As e Pb 
Pepsina, ac. málico, ac. a-

cético e ac. lático 
ICP OES RUBY et al., 1999 

 

1.6 Técnicas espectroanalíticas 

  A técnica ICP OES é uma técnica moderna que vem sendo bastante utilizada 

nas análises de amostras de alimentos para determinação de diversos elementos 

(DILEK et al., 2011; HAJIAGHABABAEI et al., 2013; MARIN et al., 2010; TREVIZAN 

et al., 2008 e XIE et al., 2013). Sua elevada sensibilidade é devido ao plasma ser 
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uma fonte de alta temperatura que reduz o efeito de matriz e produz uma sensibili-

dade adequada para a maioria dos elementos, alcançando, assim, limites de detec-

ção da ordem de µg L-1.  Essa técnica tem capacidade de realizar a determinação de 

mais de 70 elementos químicos em diferentes linhas espectrais em apenas um minu-

to por análise, apresentando assim, a alta velocidade analítica (SKOOG, 2006).  

 

1.7 Ferramentas estatísticas aplicadas à Química 

A análise multivariada é uma importante ferramenta estatística e pode ser de-

finida como o conjunto de métodos e técnicas que fazem uso simultâneo de todas as 

variáveis na interpretação teórica dos dados. A análise do conjunto de dados envol-

ve um grande número de variáveis, sendo vantajoso o uso da análise multivariada 

pela capacidade de reduzir os dados e tornar as interpretações mais simples (FER-

REIRA, 2012). 

Dentre os métodos de análise multivariada, aqueles que desejam verificar 

como um conjunto de amostras se relaciona ou o quanto se assemelha de acordo 

com as variáveis utilizadas, tem-se dois métodos que se destacam: a análise de a-

grupamentos hierárquica (HCA - do inglês Hierarchical Cluster Analysis) e a análise 

de componentes principais(PCA - do inglês Principal Component Analysis) (FER-

REIRA, 2012). Esses dois métodos são classificados como exploratórios ou não su-

pervisionados, uma vez que as informações em relação à identidade das amostras 

não são levadas em consideração (FERREIRA, 2012; SANTOS, 2012). 

Segundo Vicini (2012), a análise de componentes principais possibilita a in-

vestigação de um grande número de dados disponíveis e também possibilita a identi-

ficação das medidas responsáveis pelas maiores variações entre os resultados, sem 

que as informações tenham perdas significativas. De acordo com Varella (2008),a 

PCA transforma um conjunto de variáveis originais em outro conjunto de variáveis de 

mesma dimensão (componentes principais) e cada componente principal é uma 

combinação linear de todas as variáveis originais. 

As primeiras componentes principais (PCs) apresentam a maior variância dos 

dados, dessa forma, as informações mais importantes do conjunto de dados podem 
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ser representadas utilizando um número pequeno de componentes, por outro lado, 

as informações irrelevantes são apresentadas nas últimas PCs (ANJOS, 2009). A 

PCA é uma ferramenta quimiométrica muito útil, levando em consideração a grande 

quantidade de informações obtidas no tratamento de dados alimentares. 

De acordo com Anjos (2009), a análise hierárquica de agrupamentos é um 

método que agrupa as amostras pelas semelhanças entre elas, examinando a dis-

tância média entre as amostras e apresentando como resultado um dendrograma 

(gráfico bidimensional). As amostras que estiverem mais próximas vão apresentar 

menor distância entre elas, e consequentemente, um novo grupo será formado (AL-

BUQUERQUE, 2013).  A HCA, assim como PCA, tem bastante utilidade para averi-

guar similaridades entre as amostras estudadas e verificar quais são as tendências 

apresentadas por elas (RIBEIRO, 2010). 
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2. OBJETIVOS 

 

2.1 Objetivo geral 

 

Propor estratégias analíticas para determinação e avaliação da bioacessibili-

dade de minerais em amostras de linhaça e gergelim, empregando diferentes proce-

dimentos de preparo de amostras e determinação por ICP OES. 

 

2.2 Objetivos específicos 

 

- Avaliar as melhores condições de decomposição das amostras por aquecimento 

condutivo, utilizando bloco digestor; 

- Validar o método proposto através dos parâmetros de desempenho: linearidade, 

faixa linear de trabalho, limite de detecção e limite de quantificação, precisão e exa-

tidão;  

- Diferenciar a composição mineral e a bioacessibilidade das amostras de linhaça e 

gergelim em função da forma de comercialização e consumo típico; 

- Estudar se há diferença entre a bioacessibilidade dos elementos quando utilizado 

diferentes procedimentos de pré-tratamento da amostra; 

- Aplicar o método proposto em diversas amostras de linhaça e gergelim comerciali-

zadas de forma a traçar um perfil para este tipo de alimento; 

 - Utilizar as ferramentas estatísticas HCA e PCA para análises de dados; 

- Contribuir com a geração de dados para a Tabela de Composição Química de Ali-

mentos. 
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3. Experimental 

3.1 Reagentes e soluções 

As soluções multielementares utilizadas foram preparadas a partir de solu-

ções estoque contendo 1000 mg L-1 de Cu,Fe, Mn e Zn (Merck, Alemanha) e 4000 

mg L-1de Ca, K, Mg e P (Merck, Alemanha).  Uma solução multielementar foi prepa-

rada para Cu, Fe, Mn, e Zn na concentração de 50,0 mg L-1 e para Ca, K, Mg, Na e 

P na concentração de 500 mg L-1. Para a determinação dos teores de carbono resi-

dual, após os procedimentos de decomposição, foi preparada uma solução de refe-

rência de 5000 mg L-1 em carbono a partir de ácido cítrico.   

As soluções foram preparadas com reagentes de grau analítico e água ultra-

pura, com resistividade específica de 18,2 MΩ cm, de um sistema de purificação Mil-

li-Q® (Millipore, Bedford, MA, USA). Foram utilizados os seguintes reagentes: ácido 

nítrico 65% m m-1 (Merck, Alemanha), este foi destilado antes do uso, ácido sulfúrico 

98% m m-1 (Merck, Alemanha), ácido clorídrico 37% m m-1(Merck, Alemanha), peró-

xido de hidrogênio 30% v v-1 (Merck, Alemanha), hidróxido de sódio (Reagen, Brasil) 

e ácido cítrico (Merck, Alemanha) e glicina (Merck, Alemanha). 

A descontaminação de vidrarias, frascos plásticos e materiais em geral, foi reali-

zada em banho ácido contendo HNO3 10% v v-1, por no mínimo 12 h. Posteriormen-

te, os materiais foram lavados com água deionizada.  

 

3.2 Amostras e material de referência certificado 

As amostras de semente e farinha de linhaça marrom e dourada e as amos-

tras de semente e farinha de gergelim branco, cru e preto foram adquiridas em esta-

belecimentos comerciais na cidade de Salvador, BA e Rio de Janeiro, RJ. Apesar de 

comercializadas nestes estados a sua origem é proveniente de outros estados, se-

gundo informações nas embalagens. As amostras de linhaça e gergelim são prove-

nientes dos estados de São Paulo, Bahia, Paraná, Rio Grande de Sul, Minas Gerais, 

Rio de Janeiro e alguns locais desconhecidos para amostras obtidas a granel, as 

quais estão representadas nas Tabelas 3 e 4 com a sigla LD – local desconhecido. 

O conjunto de 32 amostras de linhaça compreendeu 16 marcas (A a P), as quais 15 

amostras foram de linhaça marrom e 17 foram de linhaça dourada. O conjunto de 17 

amostras de gergelim compreendeu 10 (A a J) marcas, as quais 5 amostras foram 

de gergelim branco, 7 foram de gergelim cru e 5 foram de gergelim preto.A identifi-
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cação das amostras de linhaça e gergelim está representada nas Tabelas 3 e 4, res-

pectivamente. 

Foi usado um material de referência certificado do NIST (Gaithersburg, Mar-

yland, USA) CRM 3234 - farinha de soja. Como não se encontram disponíveis no 

mercado materiais de referência certificados para as matrizes estudadas, esse mate-

rial foi usado para avaliar a exatidão dos procedimentos analíticos propostos. Assim 

como a linhaça e o gergelim, a farinha de soja tem um alto teor de gordura e são 

ricos em carboidrato, proteínas, lipídios e fibras.  

Para determinação do teor total, as amostras não sofreram nenhum tipo de 

pré-tratamento, essas análises foram feitas diretamente nas amostras sementes, 

para que o resultado final representasse o teor dos constituintes nos alimentos da 

forma que eles são ingeridos pelo consumidor. Para determinação do teor bioaces-

sível as amostras passaram por pré-tratamento, utilizando-se diferentes tempos de 

moagem, sendo 10 segundos para simular ingestão da semente e 60 segundos para 

obtenção da farinha, uma vez que nem todas as amostras são comercializadas na 

forma de farinha. 

Tabela 3 . Identificação e estados de origem das amostras de linhaça. 

Semente de 
linhaça marrom  

Farinha de 
linhaça marrom  

Semente de 
linhaça dourada  

Farinha de 
linhaça dourada  

Código Estado  

AMS               SP 

BMS               BA 

CMS               PR 

DMS               PR 

EMS               BA 

GMS               BA 

IMS                 RS 

LMS                LD 

MMS               LD 

OMS              RS 

PMS               RJ 

 

Total : 11 amostras 

Código Estado 

AMF               SP 

FMF               SP 

GMF               BA 

OMF               RS                    

 

 

 

 

 

 

 

 

Total : 4 amostras 

Código Estado 

ADS                SP 

BDS                BA 

DDS                PR 

GDS                BA 

HDS                SP 

IDS                  RS 

JDS                 RS 

KDS                MG 

LDS                 LD 

MDS                LD 

NDS                LD 

ODS                RS 

Total : 12 amostras 

Código Estado 

ADF                SP 

FDF                 SP 

GDF                BA 

NDF                LD 

ODF                RS 

 

 

 

 

 

 

 

Total : 5 amostras 

LD – local desconhecido, M – marrom, D – dourada, S – semente, F – farinha 
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Tabela 4 . Identificação e estados de origem das amostras de gergelim. 

Semente de 

gergelim branco  

Semente de ger-

gelim preto  

Semente de 

gergelim cru  

Farinha de 

gergelim cru  

Código    Estado  

EBSBA 

GBS               LD 

HBS               LD 

JBS                LD 

 

 

 

Total : 4 amostras 

Código    Estado 

APS               SP 

EPS BA 

GPSLD 

IPS  LD 

JPS                LD 

 

 

Total : 5 amostras 

Código  Estado 

ACS                SP 

BCS                BA 

CCS                 

DCS               MG 

ECS               SP 

FCS                RJ         

GCS               LD 

Total : 7 amostras 

Código    Estado 

ECF                BA 

 

 

 

 

 

 

Total : 1 amostra 

LD – local desconhecido, B – branco, P – preto, C – cru, S – semente, F - farinha 

 

3.3 Instrumentação e materiais 

 

3.3.1 Trituração das amostras utilizando moinho ana lítico 

A trituração das amostras foi realizada em moinho analítico (IKA, China), mo-

delo A11, com lâmina de impacto. 

 

3.3.2 Decomposição das amostras em sistemas com aqu ecimento con-

dutivo em bloco digestor 

As amostras foram digeridas usando sistemas condutivos abertos empregan-

do-se bloco digestor (TECNAL, São Paulo, Brasil), modelo TE-040/25 com controla-

dor de temperatura analógico e capacidade para 40 tubos micro em borossilicato 

com dimensões de 25 x 250 mm. As soluções obtidas após digestão, para o proce-

dimento de preparo de amostra utilizado, foram transferidas para frascos de polieti-

leno de 15,0 ou 50,0 mL. 
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3.3.3 Extração das amostras utilizando método in vitro SBET (Simple-

BioaccessibilityExtraction Test) 

Foram feitas extrações das amostras para determinação da bioacessibilidade 

dos micronutrientes empregando método in vitro SBET (Simple Bioaccessibility Ex-

traction Test), utilizando uma incubadora (TECNAL, São Paulo, Brasil), modelo TE-

420 com controlador de temperatura analógico, capacidade para 30 béqueres de 50 

mL e com sistema de agitação controlada. Além destes equipamentos utilizou-se um 

sistema de filtração à vácuo, filtro de disco de acetato de celulose de porosidade 

0,45 µm e um pHmetro ION 510 Benchtop Meter (Vernon Hills, EUA). 

 

3.3.4 Determinação dos analitos 

A determinação dos analitos foi realizada empregando-se o espectrômetro de 

emissão óptica com plasma de argônio indutivamente acoplado, VISTA PRO (Vari-

an, Mulgrave, Austrália) simultâneo com arranjo axial, com câmara de nebulização 

Sturman-Master e nebulizador V-Groove, equipado com detector de estado sólido 

com arranjo CCD (dispositivo de carga acoplada) e que opera em comprimentos de 

onda na faixa de 167 a 785 nm. Possui interface end-on gás, que com o fluxo frontal 

contracorrente de gás protege a região pré-óptica de superaquecimento e remove a 

zona mais fria do plasma. O sistema óptico do equipamento foi calibrado com solu-

ção de referência multielementar e o alinhamento da tocha foi realizado com uma 

solução de Mn 5,0 mg L-1. As linhas espectrais foram selecionadas considerando-se 

as intensidades dos sinais de emissão dos analitos, a sensibilidade adequada para a 

determinação de elementos em baixas e altas concentrações e a ausência de inter-

ferências espectrais. A Tabela 5 ilustra as características e as condições experimen-

tais do equipamento.  
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Tabela 5. Parâmetros instrumentais para as determinações por ICP OES. 

Características e parâmetros  

Rádio-freqüência do gerador (MHz) 40 

Detector CCD 

Diâmetro interno do tubo central da 

tocha (mm) 

2,3  

Policromador 
Grade de difração Echelle e prisma de 

dispersão de CaF2 

Faixa de comprimento de onda (nm) 167 – 785 

Câmara de nebulização Sturman-Masters 

Nebulizador Ranhura em V 

Potência de medida (W) 1200 

Tempo de integração do sinal (s) 2,0 

Vazão do gás do plasma (L min-1) 15 

Vazão do gás auxiliar  (L min-1) 1,5 

Vazão gás de nebulização (L/ min) 0,70 

Elementos e comprimentos de onda 

(nm): Linha atômica (I) e Linha iônica 

(II) 

 

C I 193,027; Ca I 422,673; Cu I 327,395; 

Fe II234,350; K I 769,897; Mg II 279,553; 

Mn II 257,611; P I 177,434; Zn II 202, 548; 

Y*II 371,029 

*elemento utilizado com padrão interno (1,0 mg L-1) em todas as análises com H2SO4 
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3.4 Procedimentos experimentais 

 

3.4.1 Decomposição das amostras em bloco digestor 

Para o procedimento proposto, foi pesada uma massa da amostra de aproxi-

madamente 500 mg em tubos de digestão, seguida da adição 5,0 mL de 

HNO3destilado e 1,0 mL de H2SO4 concentrado, antes de submetê-las ao aqueci-

mento. As amostras foram aquecidas a uma temperatura máxima de 250 ºC, sendo 

que durante esta etapa as mesmas permaneciam por uma hora a cada temperatura 

programada (150 e 250ºC) totalizando assim um tempo médio do procedimento de 

duas horas. Após a carbonização das amostras foram adicionados 3,0 mL de H2O2 

30%, em alíquotas de 1,0 mL.  Os brancos analíticos constituíram-se da mesma mis-

tura, ácido nítrico, ácido sulfúrico e peróxido de hidrogênio, usada na digestão, sem 

a presença da amostra.Os digeridos foram aferidos com água ultrapura até 15,0 mL. 

Todas as amostras foram preparadas em triplicata. 

 

 3.4.2 Extração das amostras utilizando método in vitro SBET (Sim-

ple Bioaccessibility Extraction Test) 

 

Aproximadamente 250 mg da amostra foi pesada em béqueres de 50 mL, se-

guida da adição 25,00 mL de solução de 0,4 mol L-1 de glicina/HCl em pH 1,5. As 

amostras foram incubadas a 37 ºC sob agitação orbital a 100 rpm por 1h. A mistura 

foi filtrada a vácuo, em filtro de disco de acetato de celulose de porosidade 0,45 µm 

(Adaptado de OOMEN, 2002).Todas as amostras foram preparadas em triplicata. 

 

 

 3.4.3 Otimização do procedimento de preparo de amo stra de linhaça e 

gergelim em bloco digestor 

 Dois procedimentos de digestão em bloco digestor foram avaliados. A amos-

tra de marca “A” tanto da linhaça quanto do gergelim foram utilizadas para o desen-

volvimento dos procedimentos e posterior otimização. 

Para investigação dos procedimentos foram utilizados ácido nítrico e ácido 

sulfúrico com posterior adição de peróxido de hidrogênio. Aproximadamente 500 mg 

das amostras foram submetidas a aquecimento conforme descrito no item 
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3.3.1.Estes procedimentos foram representados pelos seguintes códigos: BD1 e 

BD2 e se diferenciam pelo uso ou não de ácido sulfúrico.A Tabela 6 apresenta as 

quantidades dos reagentes utilizados nos procedimentos de digestão BD1 e BD2, 

bem como as temperaturas máximas (Tmáx) utilizadas nesses dois procedimentos de 

decomposição. 

 

Tabela 6 .  Procedimentos de decomposição avaliados no bloco digestor. 

Procedimento HNO 3 (mL) H2SO4 (mL) H2O2 (mL) Tmax(°C) 

BD1 5,0 1,0 3,0 250°C 

BD2 5,0 - 2,0 150°C 

 

 

 

3.4.4 Determinação da acidez e carbono residual dos  digeridos 

 A determinação da acidez final foi feita através de titulações ácido-base dos 

digeridos para os procedimentos propostos. Os padrões da curva analítica de cali-

bração foram preparados com a mesma concentração ácida para cada procedimento 

de digestão. O teor de carbono residual foi determinado por ICP OES usando solu-

ção de ácido cítrico para o preparo das soluções analíticas de calibração para car-

bono. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 



 

4. APRESENTAÇÃO

4.1 Avaliação do pro

4.1.1 Otimização do procedimento 

 A avaliação da eficiência dos 

de linhaça e gergelim foi efetuada através dos seguintes parâmetros: aspecto visual 

dos digeridos, teor de carbono e acidez residual. 

 Foram avaliados dois

condutivo em bloco digestor, sendo que BD1 utilizou uma mistura contendo HNO

H2SO4 + H2O2 e temperatura máxima de 250°C, e 

ratura máxima de 150°C. Avaliando o aspecto visual, 

3, o procedimento BD2 

gorduroso, enquanto que

límpidos. A presença de material gorduroso ao final da digestão impl

composição parcial da 

analitos podem estar ligados à gordura, dificultando a sua determinação. 

 

Figura 3.   Aspecto visual dos digeridos obtidos para os procedimentos 
no bloco digestor nas amostras de linhaça e gergelim, respectivamente

 A maior eficiência do procedimento BD1 pode ser creditada ao uso do 

sulfúrico, que é utilizado em sistemas de digestão à pressão atmosférica, com o o

jetivo de aumentar o ponto de ebulição da reação, atingindo maiores temperaturas 

que viabilizaram a decomposição do material gorduroso

APRESENTAÇÃO  E DISCUSSÃO DOS RESULTADOS 

Avaliação do pro cedimento de decomposição em bloco digestor

4.1.1 Otimização do procedimento para decomposição

A avaliação da eficiência dos procedimentos de decomposição nas amostras 

de linhaça e gergelim foi efetuada através dos seguintes parâmetros: aspecto visual 

dos digeridos, teor de carbono e acidez residual.  

Foram avaliados dois procedimentos de decomposição

em bloco digestor, sendo que BD1 utilizou uma mistura contendo HNO

temperatura máxima de 250°C, e BD2 com HNO

ratura máxima de 150°C. Avaliando o aspecto visual, conforme mostrado na Figura 

 foi considerado inadequado devido à presençade material 

enquanto que no procedimento de digestão BD1 foram obtidos digeridos 

A presença de material gorduroso ao final da digestão impl

 matéria orgânica na amostra, uma vez que determinados 

litos podem estar ligados à gordura, dificultando a sua determinação. 

Aspecto visual dos digeridos obtidos para os procedimentos 
nas amostras de linhaça e gergelim, respectivamente

aior eficiência do procedimento BD1 pode ser creditada ao uso do 

, que é utilizado em sistemas de digestão à pressão atmosférica, com o o

o ponto de ebulição da reação, atingindo maiores temperaturas 

omposição do material gorduroso (KRUG, 2010)
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procedimentos de decomposição nas amostras 

de linhaça e gergelim foi efetuada através dos seguintes parâmetros: aspecto visual 

ecomposição com aquecimento 

em bloco digestor, sendo que BD1 utilizou uma mistura contendo HNO3 + 

com HNO3 + H2O2 e tempe-

conforme mostrado na Figura 

rado inadequado devido à presençade material 

foram obtidos digeridos 

A presença de material gorduroso ao final da digestão implica numa de-

ma vez que determinados 

litos podem estar ligados à gordura, dificultando a sua determinação.  

Aspecto visual dos digeridos obtidos para os procedimentos BD1 e BD2 
nas amostras de linhaça e gergelim, respectivamente. 

 

aior eficiência do procedimento BD1 pode ser creditada ao uso do ácido 

, que é utilizado em sistemas de digestão à pressão atmosférica, com o ob-

o ponto de ebulição da reação, atingindo maiores temperaturas 

(KRUG, 2010).   
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 Sabe-se que em uma digestão a escolha do uso de ácidos minerais inorgâni-

cos é devido ao seu poder oxidante e capacidade de decomposição da matéria or-

gânica na amostra, com o intuito de quebrar as cadeias carbônicas e eliminar o car-

bono na forma de CO2. Um dos parâmetros mais importantes para avaliar a eficiên-

cia do procedimento de decomposição ácida para decomposição da matéria orgâni-

ca é o teor de carbono residual, uma vez que a depender do procedimento a ser uti-

lizado não há uma completa oxidação. 

 No presente trabalho, após a decomposição das amostras de linhaça e gerge-

lim, o teor de carbono residual(RCC do inglês “Residual carbon content”) foi determi-

nado por ICP OES utilizando soluções de ácido cítrico, cujos resultados estão apre-

sentados nas Figuras 4e 5, para a linhaça e gergelim, respectivamente. 

 

Figura 4. Valores médios (n=3) de RCC obtidos nos procedimentos de decom-
posição de linhaça em bloco digestor. 

 

A a P – Marca/ D – Dourada/ M – Marrom/ S – Semente/ F- Farinha 
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Figura 5. Valores médios (n=3) de RCC obtidos nos procedimentos de decomposi-
ção de gergelim em bloco digestor. 

 

A a J – Marca/ B – Branco/ C – Cru/ P – Preto/ S – Semente/ F- Farinha 

 

Os teores de carbono residual obtidos para todas as amostras de linhaça mar-

rom e dourada variaram entre 0,46 ± 0,07 a 1,99 ± 0,10 % m m-1 e para todas as 

amostras de gergelim branco, cru e preto variaram entre 0,55 ± 0,08 a 2,11 ± 0,17% 

m m-1. Esses valores sugerem uma boa eficiência no procedimento de decomposi-

ção das amostras de linhaça e gergelim com alto teor de matéria orgânica, visto que 

apresentaram baixos teores de carbono residual (GOUVEIA et al., 2001).  

 A acidez residual titulada (digerido após diluição para 15,0 mL com água ul-

trapura) para os procedimentos de decomposição BD1 e BD2 foram de 1,11 e 3,41 

mol L-1,respectivamente. Sabendo-se que a mistura de ácidos utilizados para de-

composição em bloco digestor (HNO3/H2SO4/H2O2) atingiu temperaturas superiores 

a 200 °C, pode-se considerar que a acidez residual para BD1 está expressa em ter-

mos de ácido sulfúrico, visto que nesta temperatura o ácido nítrico não está mais 

presente em solução. Portanto, os resultados sugerem uma menor acidez residual, 

para BD1, importante para a técnica ICP OES, uma vez que é aconselhável a intro-

dução de soluções com acidez menor que 10 % v v-1. 

Apesar da acidez residual do procedimento BD1 ser menor do que a de BD2, 

a escolha do uso do ácido sulfúrico para decomposição da matéria orgânica implica 

em erros sistemáticos à técnica de determinação empregada, que podem ser asso-

ciados a problemas no sistema de introdução da amostra, como no transporte e ne-

bulização. Esses erros podem ser minimizados pelo preparo da curva analítica no 

mesmo meio da amostra e pelo uso de padrão interno (SANTOS, 2008). 
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 De acordo com Santos (2008), o uso de padrão interno é extremamente im-

portante para redução de erros em ICP OES, assim como há um aumento na preci-

são e exatidão da técnica, devido a menor variação na geração do aerossol e trans-

porte. Além disso, o padrão interno deve possuir propriedades físico-químicas seme-

lhantes às do analito, ser solúvel nas soluções e amostras, sem que interfira na de-

terminação da espécie de interesse.  

 Macarovscha (2011); Pataca, Bortoleto e Bueno(2005); Santos (2008) e Sou-

sa (2006) utilizaram ítrio como padrão interno e indicaram que sem o uso desse pa-

drão interno houve um decréscimo nas concentrações dos elementos analisados 

nessas soluções. Este fato pode ser creditado à diminuição na eficiência do trans-

porte da solução para o plasma, devido a maior viscosidade do ácido sulfúrico, resul-

tando na menor intensidade de emissão dos elementos. Dessa forma, no presente 

trabalho, foi necessário utilizar o ítrio como padrão interno em todos os digeridos em 

meio de ácido sulfúrico de modo que sua concentração final fosse de 1,0 mg L-1. 

 Diante do exposto o procedimento de decomposição BD1 foi adotado como o 

procedimento proposto para digestão no bloco digestor das amostras de linhaça e 

gergelim. 

 

 

4.1.2 Validação do procedimento proposto  

 

De acordo com Barros (2002), a validação do método analítico possibilita di-

zer que o método analítico é adequado ao uso pretendido. Segundo Brito et al. 

(2003), um método pode ser considerado validado quando suas características esti-

verem de acordo com os pré-requisitos estabelecidos.  No Brasil existem dois órgãos 

que regulamentam a validação de métodos analíticos, são eles a ANVISA e o INME-

TRO (Instituto Nacional de Metrologia, Normalização e Qualidade Instrumental) (RI-

BEIRO et al., 2008). A validação de métodos ocorre após avaliação dos seguintes 

parâmetros de desempenho, tais como, seletividade e especificidade, faixa linear de 

trabalho, limite de detecção e limite de quantificação, precisão e exatidão. 

 

4.1.2.1 Limites de detecção e de quantificação 

 O limite de detecção (LOD) corresponde a menor concentração do analito de-

tectado, mas não necessariamente quantificado, sob determinadas condições expe-
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rimentais. Já o limite de quantificação (LOQ) corresponde a menor concentração do 

analito que pode ser determinada com precisão e exatidão, aceitáveis, sob determi-

nadas condições experimentais (BARROS, 2002; BRITO et al., 2003; RIBEIRO et 

al., 2007). 

Os limites de detecção e quantificação foram obtidos considerando o desvio 

padrão das intensidades de 10 ensaios do branco analítico. Os resultados obtidos 

para os LOD e LOQ, referentes ao procedimento de digestão empregando bloco di-

gestor, expressos em mg L-1 e µg g-1, estão apresentados na Tabela 7. 

 

Tabela 7 . Limite de detecção (LOD) e de quantificação (LOQ) para a determinação 
dos analitos por ICP OES, após decomposição em bloco digestor. 

Analitos LOD(mg L -1) LOQ(mg L -1) LOD(µg g -1) LOQ(µg g -1) 

Ca 0,13 0,42 50,5 168,3 

Cu 0,002 0,007 0,9 2,9 

Fe 0,02 0,07 7,9 9,7 

K 0,03 0,10 11,5 38,2 

Mg 0,02 0,08 9,9 33,1 

Mn 0,0001 0,0005 0,1 0,2 

Na 0,0003 0,0009 0,1 0,3 

P 0,22 0,73 87,2 104,0 

Zn 0,001 0,002 0,2 0,7 

 

4.1.2.2 Linearidade e faixa dinâmica linear 

De acordo com Ribani et al. (2004), a linearidade é a capacidade do método 

em produzir resultados diretamente proporcionais à concentração do analito em uma 

amostra, dentro de uma determinada faixa de aplicação. A linearidade pode ser ava-

liada pelo coeficiente de correlação (R) e coeficiente de determinação (R2). A ANVI-

SA (2003) recomenda um coeficiente de correlação igual a 0,99 e o INMETRO 

(2003) recomenda um valor acima de 0,90 a partir da determinação de no mínimo 

cinco concentrações distintas, devido aos possíveis erros associados. 

Segundo Skoog et al. (2006), a faixa dinâmica linear de um método analítico é 

definida como a faixa de concentração que pode ser determinada com uma curva de 

calibração linear. Sendo o limite de detecção, normalmente considerado como limite 
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inferior da faixa dinâmica e o limite superior da faixa, é geralmente a concentração 

na qual o sinal analítico desvia-se da linearidade. 

A Tabela8 apresenta os resultados das curvas analíticas de calibração para 

as amostras de linhaça e gergelim. Nota-se que os valores dos coeficientes de corre-

lação foram superiores a 0,99 e 0,90 conforme recomendado pela ANVISA (1998) e 

INMETRO (2003), respectivamente. 

 
Tabela 8.  Curvas analíticas para as amostras de linhaça e gergelim por ICP OES. 
Analitos Equação da reta R 2 Faixa dinâmica (mg L -1) 

C y = 0,2708x + 158,38 0,9995 100 a 1000 

Ca y = 72738x+ 75944 0,9986 0,42 a 200 

Cu y = 11128x+ 328,73 0,9999 0,007 a 5,0 

Fe y = 4767,5x -52,645 0,9996 0,07 a 5,0 

K y = 18769x + 9890,3 0,9988 0,1 a 300 

Mg y = 157206x+ 61036 0,9986 0,08 a 200 

Mn y = 71397x+ 1263,8 0,9989 0,0005 a 5,0 

P y = 48,631x+ 39,334 0,9997 0,73 a 300 

Zn y = 10343x - 101,29 0,9993 0,02 a 5,0 

 
 

4.1.2.3 Precisão 

De acordo com Brito et al. (2003), a precisão do processo analítico avalia a 

proximidade de diversas medidas efetuadas na mesma amostra, podendo ser ex-

pressa como o desvio padrão (s), variância ou coeficiente de variância (CV). 

A avaliação da precisão foi realizada em termos de repetitividade, através de 

dez ensaios do procedimento proposto para digestão das amostras de linhaça e 

gergelim. Nestes ensaios, foram empregadas as amostras AMS e ACS. A estimativa 

do coeficiente de variância (CV) no procedimento em bloco digestor para os elemen-

tos estão apresentados nas Tabelas 9e 10 para as amostras de linhaça e gergelim, 

respectivamente. 

Em geral, os resultados do teste de repetitividade nas amostras de linhaça e 

gergelim para as determinações dos elementos por ICP OES apresentaram CV bai-

xos, menores do que 10%. Nas amostras de linhaça, para os analitos Ca, Cu, Mg, P 
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e Zn e nas amostras de gergelim para os analitos Ca, Cu, K, Mn e P os coeficientes 

de variância foram menores do que 5%. Comportamento semelhante foi obtido nas 

amostras de linhaça dourada e nas amostras de gergelim branco e preto. 

 

Tabela 9. Resultados do teste de repetitividade nas amostras de linhaça marrom 

para determinações por ICP OES (n=10). 

Analitos Concentração (µg g -1) Desvio padrão Coeficiente de variância(%)  

Ca 1682,4 60,0 3,6 

Cu 12,5 0,6 4,8 

Fe 48,1 3,4 7,0 

K 8331,5 744,0 8,9 

Mg 2121,4 77,6 3,7 

Mn 22,4 1,4 6,2 

P 7660,9 358,6 4,7 

Zn 33,9 1,2 3,6 

 

Tabela 10. Resultados do teste de repetitividade nas amostras de gergelim cru para 

determinações por ICP OES (n=10). 

Analitos Concentração (µg g -1) Desvio padrão Coeficiente de variância(%)  

Ca 9009,0 352,3 3,9 

Cu 18,5 0,8 4,6 

Fe 56,6 4,8 8,5 

K 5798,8 204,5 3,5 

Mg 2676,3 151,0 5,6 

Mn 17,4 0,8 4,4 

P 7930,7 196,5 2,5 

Zn 82,7 6,2 7,4 
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4.1.2.4 - Exatidão 

Segundo Barros (2002), a exatidão do método analítico refere-se ao grau de 

concordância entre o valor médio obtido e o valor de referência aceito, podendo ser 

demonstrada através da comparação dos resultados obtidos com material de refe-

rência certificado (CRM). 

Devido à falta de materiais de referência certificados de linhaça e gergelim, a 

exatidão do procedimento em bloco digestor nas condições otimizadas foi verificada 

com CRM de farinha de soja NIST 3234. A composição centesimal deste CRM é re-

lativamente similar às amostras de linhaça e gergelim investigadas. Baseado nos 

valores certificados fornecidos pelo NIST, a concentração de proteína, carboidra-

to,fibra dietética total e cinzas do CRM são respectivamente: 53,37; 37,14; 18,19 e 

6,77 g/100g. De acordo com a Tabela Brasileira de Composição de Alimentos (TA-

CO), as concentrações desses constituintes nas amostras de linhaça são, respecti-

vamente: 14,1; 43,3; 33,5 e 3,7 g/100g e gergelim é 21,2; 21,6; 11,9 e 2,9 g/100g 

(TACO, 2011). 

As amostras do CRM foram submetidas aos procedimentos de decomposição 

propostos em bloco digestor e os resultados das concentrações médias dos analitos 

e o percentual de recuperação são apresentados na Tabela 11. 

Tabela 11.  Determinação da composição do material de referência certificado NIST 
CRM 3234 por ICP OES após decomposição em bloco digestor (média ± IC, n=3). 

Analitos 

 

Valor c ertificado

(µg g -1)  

Valor obtido 

(µg g -1) 

Recuperação%  

 

Ca 3191 ± 56 2846 ± 162 89 

Cu 15,34 ± 0,26 17,33 ± 2,00 113 

Fe 80,3 ± 2,7 85,1 ± 11,2 106 

K 25010 ± 60 23359 ± 867 93 

Mg 3487 ± 0,88 3410 ± 208 98 

Mn 36,78 ± 210 40,31 ± 4,55 110 

Na 2,52 ± 0,45 < 0,3 - 

P 8080 ± 560 7633 ± 491 94 

Zn 48,9 ± 1,1 48,4 ± 9,2 99 
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 No intuito de comparar os valores obtidos e os valores certificados foi aplicado 

o teste t pareado, ao nível de confiança de 95% e o teste estatístico mostrou que 

não houve diferença significativa (p > 0,05) entre as médias dos elementos. O per-

centual de recuperação variou de 89 a 113 % conforme apresentado na tabela 

13.Não foi possível fazer a validação dos resultados obtidos para sódio nas amos-

tras de CRM devido ao fato das concentrações nos digeridos estarem abaixo do 

LOQ do método proposto (< 0,3 µg g-1). 

 

4.1.3 Aplicação do método proposto nas amostras de gergelim e linhaça 

O método proposto validado, com decomposição em bloco digestor e deter-

minação por ICP OES, foi aplicado para determinação de Ca, Cu, Fe, K, Mg, Mn, P e 

Zn por ICP OES em 32 amostras de linhaça de duas variedades, sendo 15 amostras 

da linhaça marrom e 17 amostras da linhaça dourada, pertencentes às espécies Li-

num usitatissimum L. e em 17 amostras de gergelim de três variedades, sendo 5 

amostras de gergelim branco, 7 amostras de gergelim cru e 5 amostras de gergelim 

preto, pertencentes às espécies Sesamum indicum L., conforme apresentado nas 

Tabelas 3 e 4. 

Os resultados dos teores totais e a faixa de concentração dos micronutrientes 

para todas as amostras de linhaça e gergelim estão apresentados nas Tabelas 12 e 

13, respectivamente. 

De modo geral, o elemento predominante em todas as amostras de linhaça foi 

P, seguido de K, Mg e Ca. Já o elemento com menor concentração foi Cu, seguido 

do Mn, Zn e Fe. Em relação aos elementos Ca e Mg, para a maioria das amostras 

de linhaça nas duas variedades, não houve diferença significativa entre as concen-

trações médias obtidas para as marcas estudadas (p > 0,05), aplicando-se ANOVA, 

ao nível de 95% de confiança. Com exceção das amostras FMF e FDF que são fari-

nhas, mesmo não apresentando diferenças significativas entre si, apresentaram va-

lores superiores quando comparadas com as concentrações das outras marcas, con-

forme apresentado na Tabela 12. O mesmo aconteceu com a amostra PMS (semen-

te), que foi adquirida e cultivada no Rio de Janeiro, apresentou concentrações que 

diferem significativamente das demais marcas avaliadas, podendo ser por conta da 
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natureza do solo sobre a qual a linhaça é cultivada. As diferenças em relação as fa-

rinhas marrom e dourada é que a dourada apresentou maiores teores de todos os 

elementos. 

Em relação aos elementos Cu e Fe, quando comparadas as amostras de li-

nhaça marrom e dourada, houve diferença significativa para as amostras GMS e 

GDS, sendo os valores para as amostras de linhaça dourada (GDS) praticamente o 

dobro das amostras de linhaça marrom (GMS). Estudos revelam que a casca da li-

nhaça marrom é mais rígida do que a casca da linhaça dourada e por conta disso 

mais resistente à oxidação de nutrientes e mais difícil a acessibilidade dos elemen-

tos (MARQUES, 2008). 

 Igualmente ocorreu com o elemento K e Mn,nas amostras de marca B, D, F, 

G, I, L, M e O, e para o elemento fósforo, nas amostras D, F e G na qual as concen-

trações nas amostras de linhaça dourada foram sempre maiores do que as da linha-

ça marrom. Já para o Zn, os valores mais discrepantes foram para as marcas F, G, 

K e P quando comparadas com as outras marcas. 

Tokalioglu (2012) avaliou o teor de Cr, Mn, Fe, Co, Ni, Cu, Zn, Rb, Sr e Pb em 

30 amostras de ervas medicinais amplamente consumidas em Kayseri na Turquia, 

dentre elas a semente de linhaça, empregando como técnica de determinação o 

ICP-MS. O teor de todos os analitos variou em função do tipo de erva investigada e 

as concentrações, em µg g-1, para a amostra de linhaça foram 0,69 para Cr; 39,2 

para Mn; 66,9 para Fe; 0,18 para Co; 1,82 para Ni; 11,6 para Cu; 66,6 para Zn; 3,72 

para Rb; 14,3 para Sr e0,04 para Pb.Os resultados encontrados para Cu, Fe, Mn e 

Zn estão dentro da faixa de concentração obtida para as amostras de linhaça do 

presente estudo. 

De acordo com a TACO (2011), a composição química média da linhaça por 

100 gramas de parte comestível é 211 mg para Ca; 347 mg para Mg; 2,81 mg para 

Mn; 615 mg para P; 4,7 mg para Fe; 869 mg para K; 1,09 mg para Cu e 4,4 mg para 

Zn. Esses resultados são compatíveis com os resultados encontrados no presente 

trabalho, uma vez que os valores apresentados na Tabela TACO estão dentro da 

faixa dos valores obtidos para a maioria dos analitos deste estudo. O único elemento 

que se mostrou fora da faixa foi Mg, por apresentar valores inferiores aos mostrados 
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na Tabela TACO. No entanto, esses valores não diferem significativamente quando 

comparados com os da Tabela TACO.  

Em geral, o elemento com maior predominância em todas as amostras de 

gergelim nas três variedades foi o P, seguido do Ca, K e Mg. Já o elemento menos 

predominante foi o Cu, seguido do Mn, Fe e Zn. Nota-se na Tabela 13 que o ele-

mento Ca está presente em maior quantidade nas amostras de gergelim preto, en-

quanto que no gergelim cru esse valor é cerca de 2 vezes menor e no gergelim 

branco é cerca de 17 vezes menor do que no gergelim preto. Estudos revelam que 

as sementes de gergelim preto são mais ricas em cálcio do que as demais semen-

tes. A despeliculação elimina totalmente o elemento Ca nas sementes brancas pela 

eliminação do oxalato de cálcio e a fibra não digerível. Nas demais sementes, o pro-

cesso elimina parcialmente estes componentes, tais componentes estão mais pre-

sentes no endosperma (QUEIROGA et al., 2012). 

Para os elementos Cu, K e Mg, em todas as amostras de gergelim, não houve 

diferença significativa ao aplicar ANOVA, ao nível de confiança de 95%. Enquanto 

que para o elemento Fe, pôde-se observar diferença significativa para as amostras 

cruas de marca B e E e a amostra de gergelim preta da marca J teve praticamente o 

dobro do teor de ferro em relação as outras marcas estudadas. Sabe-se que as a-

mostras das marcas B e E são procedentes do estado da Bahia, no entanto, não 

foram obtidas informações sobre a origem da amostra da marca J.  

Em relação ao elemento Mn, houve diferença significativa quando comparada 

as amostras crua e preta da marca A, sendo os menores valores encontrados para 

as amostras de gergelim preto. Tendência semelhante foi obtida quando compara-

das as amostra de gergelim cru, branco e preto da marca E, na qual apesar de não 

haver diferença entre o gergelim cru e branco, os valores encontrados para o gerge-

lim preto foi praticamente duas vezes menor do que as outras variedades de gerge-

lim. Comparando-se ainda a amostra de marca E nota-se que a concentração de Mn 

para a farinha de gergelim foi praticamente o dobro da concentração da semente de 

gergelim, no entanto, isso só acontece para esse elemento, pois nos demais as con-

centrações dos analitos foram sempre maiores nas sementes de gergelim. Já em 

relação a amostra de marca J, comparando as sementes de gergelim branco e preto, 
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observou-se que os valores para o gergelim preto foram 2 vezes maiores do que os 

resultados para o gergelim branco. 

Analisando-se as amostras de gergelim das marcas A, B, C e D, encontram-

se concentrações de fósforo duas vezes menores do que as concentrações das de-

mais marcas, mas, aplicando-se ANOVA não nota-se diferenças entre as três varie-

dades das sementes. Já para o elemento Zn, pode-se perceber que os valores para 

as amostras de gergelim cru são praticamente o dobro das amostras de gergelim 

preto e branco e em relação a essas duas últimas variedades, não foi encontrada 

diferença significativa. Possivelmente, a maior concentração de Zn esteja relaciona-

da com a pigmentação da semente. 

Queiroga et al. (2012) determinaram P, K, Ca e S em sementes de gergelim 

com casca de acordo com o método da Association of Official Analytical Chemists 

(AOAC) (1980) e os resultados encontrados por 100 gramas foi 373,08 mg para P; 

275,00 mg para K; 944,00 mg para Ca e 251,47 mg para S. Os valores para Ca es-

tão concordantes com os valores apresentados no presente estudo enquanto que 

para P e K são inferiores aos valores aqui encontrados. 

Segundo a TACO (2011), a composição química média do gergelim por 100 

gramas de parte comestível é 825 mg para Ca; 361 mg para Mg; 2,67 mg para Mn; 

741 mg para P; 5,4 mg para Fe; 546 mg para K; 1,51 mg para Cu e  5,2 mg para Zn. 

Os resultados apresentados na Tabela TACO estão dentro da faixa de concentração 

dos valores encontrados para a maioria dos analitos estudados no presente traba-

lho. Os únicos elementos que apresentaram teores fora da faixa, porém similares, 

foram K e Mg, onde foram observadas maiores concentrações K e menores para Mg 

quando comparados com os valores da Tabela TACO. 

As quantidades de alguns elementos presentes nas amostras de linhaça e 

gergelim são encontradas nos rótulos das embalagens de algumas marcas estuda-

das, levando em consideração uma porção de 15 mg. Em relação às amostras de 

linhaça foram encontrados os seguintes valores, µg g-1, para a amostra CMS: (62) 

Fe, (5000) P e (3600) Mg; FDF: (1980) Ca e (0,0) Fe; FMF: (60) Fe, (5000) P e 

(3333) Mg; GMS: (2000) Ca e (100) Fe; GMF: 2000 (Ca) e 50 (Fe); JDS: (2000) Ca. 

Já em relação às amostras de gergelim foram encontrados os seguintes resultados, 

em µg g-1, para a amostra BCS: (6266) P, (3533) Mg, (33) Fe e (9733) Ca; CCS: (60) 
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Fe, (5800) P e (2600) Mg; EPS: (80) Fe; EBS: (80) Fe, (7733) P e (3466) Mg; FCS: 

(86) Fe e (4200) Ca. Os valores dos elementos encontrados nos rótulos para as a-

mostras de linhaça e gergelim estão dentro da faixa de concentração dos elementos 

investigados no presente trabalho. Para as demais marcas estudadas não foram for-

necidos nos rótulos das embalagens as quantidades dos elementos presentes nas 

amostras. 
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Tabela 12.Concentração, em µg g-1, para amostras de linhaça decompostas em bloco digestor (média ± desvio padrão, n=3). 
 

Amos tras  Ca Cu Fe K Mg Mn P Zn 
AMS 1659 ± 21 12,5 ± 0,8 51,9 ± 3,4 8031 ± 225 2229 ± 8 1 22,8 ± 0,2 7624 ± 190 21,7 ± 1,0 
BMS 1719 ± 39 13,30 ± 0,01 51,92 ± 0,06 6636 ± 42 2100 ± 30 22,7 ± 0,2 8189 ± 144 34,00 ± 0,08 
CMS 1705 ± 38 12,0 ± 0,4 44,1 ± 2,4 8540 ± 196 2226 ± 6 5 25,9 ± 0,5 8471 ± 144 35,1 ± 0,9 
DMS 1574 ± 34 12,6 ± 0,2 46,7 ± 2,7 6854 ± 38 2093 ± 24  19,0 ± 0,5 7290 ± 191 33,7 ± 0,8 
EMS 1533 ± 61 12,4 ± 0,7 43,6 ± 2,3 8825 ± 325 2206 ± 1 08 30,0 ± 1,8 9168 ± 436 30,5 ± 2,4 
FMF 2796 ± 78 12,0 ± 0,1 60,0 ± 2,6 7013 ± 81 2760 ± 10 1 19,0 ± 0,7 8499 ± 119 42,8 ± 0,9 
GMS 1575 ± 4 11,1 ± 0,7 36,5 ± 3,9 6997 ± 371 2128 ± 11 9 18,5 ± 0,6 8137 ± 255 25,9 ± 1,5 
IMS 1607 ± 50 12,4 ± 0,4 54,2 ± 1,7 8722 ± 282 2356 ± 4 7 24,8 ± 1,9 9921 ± 479 31,4 ± 1,1 
LMS 1643 ± 15 12,9 ± 0,4 47,7 ± 4,8 6860 ± 105 2119 ± 4 9 21,7 ± 1,1 9087 ± 291 34,5 ± 1,1 
MMS 1533 ± 50 11,0 ± 0,5 52,4 ± 3,0 8542 ± 128 2301 ± 7 0 21,6 ± 1,0 11318 ± 520 26,6 ± 1,4 
OMS 1745 ± 46 14,0 ± 0,8 54,4 ± 2,2 6678 ± 273 2138 ± 7 5 22,8 ± 1,1 11771 ± 772 35,2 ± 1,5 
PMS 3163 ± 32 12,6 ± 0,4 55,7 ± 3,2 7444 ± 154 3024 ± 1 08 49,3 ± 3,4 10669 ± 217 59,7 ± 1,2 
ADS 1725 ± 41 10,6 ± 0,6 56,8 ± 1,0 7403 ± 61 2205 ± 69  25,9 ± 1,3 6102 ± 389 22,7 ± 0,3 
BDS 1852 ± 69 14,6 ± 0,4 61,7 ± 6,8 8400 ± 928 2229 ± 1 8 34,3 ± 0,1 8713 ± 432 34,4 ± 0,9 
FDF 2934 ± 27 14,6 ± 0,3 83,0 ± 3,0 7905 ± 286 3331 ± 4 8 31,5 ± 1,1 10804 ± 228 55,8 ± 0,8 
GDS 1853 ± 61 21,6 ± 1,9 86,8 ± 25,6 9551 ± 552 2393 ± 102 30,6 ± 2,0 10766 ± 429 49,4 ± 3,3 
HDS 1778 ± 20 15,0 ± 0,2 59,0 ± 6,7 8854 ± 55 2371 ± 36  25,3 ± 2,9 10067 ± 492 39,7 ± 1,8 
IDS 1649 ± 21 15,1 ± 0,3 56,0 ± 1,8 10238 ± 449 2450 ± 38 33,6 ± 0,9 10900 ± 307 35,2 ± 0,2 
JDS 1884 ± 5 16,2 ± 0,4 55,3 ± 0,3 8204 ± 492 2282 ± 72  34,2 ± 1,1 10421 ± 274 38,0 ± 0,6 
KDS 1742 ± 9 19,1 ± 1,3 64,0 ± 1,8 8190 ± 176 2326 ± 14 5 32,6 ± 2,7 10125 ± 216 45,0 ± 3,0 
LDS 1762 ± 69 15,2 ± 0,6 58,2 ± 0,4 9422 ± 374 2402 ± 7 5 39,0 ± 1,7 10918 ± 435 38,6 ± 0,7 
MDS 1857 ± 45 16,2 ± 0,4 62,0 ± 1,4 9212 ± 581 2361 ± 1 4 34,6 ± 0,3 11761 ± 394 39,0 ± 0,9 
NDS 1927 ± 22 11,5 ± 1,1 54,0 ± 0,8 7544 ± 808 2251 ± 2 19 23,2 ± 2,3 9783 ± 125 19,8 ± 2,1 

FAIXA 1533 - 3163 10,6 - 21,6 36,5 - 86,8 6636 - 10238 2093 - 3024 18,5 - 49,4 6102 - 11771 19,8 - 59,8 
TACO(2011) 2111 10,9 47,0 8690 3470 28,1 6150 44,0 

A a P – MARCA/ M – MARROM/ D – DOURADA/ S – SEMENTE/ F – FARINHA 
 



50 

 

Tabela 13.Concentração, em µg g-1, para amostras de gergelim decompostas em bloco digestor (média ± desvio padrão, n=3). 

A a J – MARCA/ P – PRETA/ B – BRANCA/ C – CRUA/ S – SEMENTE/ F – FARINHA 

 

Amostras  Ca Cu Fe K Mg Mn P Zn 
APS 9369 ± 261 14,8 ± 1,0 55,7 ± 7,9 4570 ± 112 3088 ± 368 18,7 ± 2,4 5409 ± 183 46,0 ± 1,9 
EPS 9501 ± 116 14,5 ± 0,6 59,2 ± 1,8 5966 ± 94 2846 ± 63 8,98 ± 0, 09 9634 ± 174 43,8 ± 1,1 
GPS 9438 ± 417 15,1 ± 1,0 57,5 ± 4,0 5622 ± 266 2903 ± 171 14,1 ± 0,8 10195 ± 486 52,8 ± 4,4 
IPS 9019 ± 86 15,0 ± 0,3 66,8 ± 1,2 5503 ± 124 2911 ± 2 7 25,6 ± 0,5 11229 ± 50 68,3 ± 2,3 
JPS 8662 ± 201 14,3 ± 0,1 114,8 ± 5,7 5092 ± 137 2916 ± 75 28,6 ± 1,2 9730 ± 160 57,5 ± 1,1 
EBS 570 ± 72 13,3 ± 0,9 48,5 ± 1,1 5073 ± 149 3145 ± 67  14,9 ± 0,3 8900 ± 351 54,8 ± 4,4 
GBS 851 ± 180 14,7 ± 0,6 54,0 ± 2,8 5140 ± 66 3141 ± 15 7 13,6 ± 0,5 10446 ± 175 64,3 ± 2,8 
HBS 486 ± 29 19,4 ± 0,5 57,2 ± 2,3 5701 ± 130 2910 ± 88  15,8 ± 0,5 11364 ± 73 79,6 ± 1,9 
JBS 867 ± 61 17,6 ± 0,5 62,0 ± 2,5 5056 ± 118 2905 ± 29  12,7 ± 0,4 10249 ± 299 69,0 ± 2,9 
ACS 9009 ± 144 18,5 ± 0,8 56,6 ± 1,2 5799 ± 125 2676 ± 189 25,1 ± 2,3 7749 ± 341 88,3 ± 3,1 
BCS 8262 ± 264 17,2 ± 0,2 83,2 ± 1,6 6009 ± 61 2811 ± 37 17,9 ± 0, 4 7910 ± 19 76,6 ± 1,7 
CCS 7332 ± 92 16,48 ± 0,06 51,9 ± 2,0 5513 ± 63 2691 ± 105 15,3 ± 0,4 7734 ± 160 72,0 ± 0,8 
DCS 6974 ± 297 18,5 ± 0,9 41,31 ± 1,2 4940 ± 89 2287 ± 89 16,0 ± 0 ,9 4767 ± 205 75,5 ± 3,3 
ECS 8905 ± 266 16,2 ± 0,6 82,5 ± 5,3 6209 ± 108 2896 ± 99 12,9 ± 0 ,6 10247 ± 210 83,6 ± 2,3 
ECF 8394 ± 549 17,1 ± 2,4 97,4 ± 4,0 5946 ± 620 2727 ± 465 21,0 ± 1,5 9333 ± 213 78,9 ± 9,7 
FCS 7336 ± 163 13,6 ± 0,3 59,6 ± 2,3 5674 ± 215 3064 ± 75 13,2 ± 0 ,2 9540 ± 288 65,2 ± 1,8 
GCS 7672 ± 315 17,0 ± 0,3 64,8 ± 1,6 5807 ± 150 2772 ± 10 17,5 ± 0 ,1 9564 ±174 73,5 ± 1,8 

FAIXA 570 - 9501 13,3 - 19,4 41,3 - 114,8 4570 – 6209 2287 – 3145 8,98 - 28,6 4767 - 11364 46,0 - 88,3 
TACO (2011) 8250 15,1 54,0 3620 5460 26,7 7410          52,0 
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De acordo com a ANVISA (2005) a ingestão diária recomendada (IDR) é a 

quantidade de proteínas, vitaminas e minerais que deve ser consumida diariamente 

por indivíduos no intuito de atender às necessidades nutricionais de cada um.Os va-

lores de IDR para os elementos investigados no presente trabalho, com exceção do 

potássio, estão apresentados nas Tabelas 15 e 16. Além do IDR, nas Tabelas 14 e 

15são mostrados os valores em percentual da contribuição diária de cada elemento 

com base nos valores encontrados na Tabela TACO. Segundo a Resolução RDC 

359/2005 (BRASIL, 2005), sementes oleaginosas, misturadas, cortadas, picadas ou 

inteiras a porção é de 15 gramas. 

 

Tabela 14. IDR de nutrientes e contribuição das amostras de linhaça. 

*ANVISA **Uma porção - 15 g 

 

 Conforme dados na Tabela 14, cálcio foi o elemento com maior IDR, no en-

tanto foi o que apresentou menor contribuição diária de 2,1%. O elemento que apre-

sentou a maior contribuição diária foi magnésio (13,3%). Os elementos Cu, Mg e Mn 

apresentaram contribuições similares numa média de 12,7%. 

 

 

Elementos IDR para adultos*  Contribuição (%)** 

Ca 1000 mg 2,1 

Cu 900 µg 12,2 

Fe 14 mg 3,4 

Mg 260 mg 13,3 

Mn 2,3 mg 12,6 

P 700 mg 8,7 

Zn 7 mg 6,3 
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Tabela 15. IDR de nutriente se contribuição das amostras de gergelim. 

*ANVISA **Uma porção - 15g 

 

 Para as amostras de gergelim, o elemento que apresentou maior contribuição 

diária foi cobre com um valor de 16,8%, assim como nas amostras de linhaça, con-

forme apresentado na Tabela 15. Os elementos Ca e Zn apresentaram contribuições 

próximas numa média de 7,9%, assim como para os elementos Cu, Mg e Mn que 

apresentou uma média de contribuição diária de 14,1%. 

 A resolução RDC n°42 de 29 de agosto de 2013 dispõe sobre o regulamento 

técnico Mercosul sobre limites máximos de contaminantes inorgânicos, tais como As, 

Hg, Sn, Pb e Cd em alimentos, no entanto, neste trabalho não foram avaliados esses 

elementos.Segundo a ANVISA (1965) o Limite Máximo de Tolerância (LMT), em µg 

g-1, de contaminantes inorgânicos em alimentos é 1,00 para As; 1,00 para Cd; 30,0 

para Cu; 0,30 para Se e 50,0 para Zn. Desses elementos, foi possível determinar 

apenas Cu e Zn devido aos limites de quantificação do método proposto. Assim, 

comparando-se as faixas de concentração determinada para esses elementos em 

todas as amostras de linhaça e gergelim, nota-se que os valores para Cu estão a-

baixo do limite máximo tolerado, ou seja, estão de acordo com as normas da ANVI-

SA. Os valores obtidos para Zn, as amostras de linhaça FDF e PMS estão acima do 

limite máximo tolerado, enquanto os teores nas amostras de gergelim estão acima 

do LMT, com exceção das amostras APS e EPS. 

Elementos IDR para adultos*  Contribuição (%)** 

Ca 1000 mg 8,3 

Cu 900 µg 16,8 

Fe 14 mg 3,9 

Mg 260 mg 13,9 

Mn 2,3 mg 11,6 

P 700 mg 10,6 

Zn 7 mg 7,4 
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4.1.4 Aplicação de ferramentas estatísticas para av aliação dos micronutrientes 

nas amostras de linhaça e gergelim  

A matriz de dados foi construída usando 8 variáveis como colunas, sendo os 

minerais (Ca, Cu, Fe, K Mg, Mn, P e Zn)  e 71 amostras de linhaça como linhas 

(8x71), levando em consideração triplicatas e/ou duplicatas para cada amostra. Os 

dados foram pré-processados usando o autoescalanamento. Após a aplicação da 

análise de componente principal (PCA), as duas primeiras componentes principal 

acumularam 75,42% da variância total dos dados, sendo suficiente para explicar os 

dados obtidos da análise da composição química da linhaça. Na Tabela 16 estão 

apresentados os valores de pesos para as duas primeiras componentes principais, a 

variância total e o acúmulo de variância para análise dos dados. 

 

Tabela 16.  Pesos das variáveis para as duas primeiras componentes principais 
nas amostras de linhaça. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

A primeira componente principal (PC1) explicou 51,18% da variância total dos 

dados, obtendo como principais variáveis as concentrações de Ca, Cu, Fe, Mg, Mn, 

P e Zn com pesos próximos de sinais negativos, mostrando uma correlação entre os 

elementos.  Já na segunda componente principal (PC2) obteve 24,24% da variabili-

dade dos dados tendo como variáveis predominantes a concentração de Ca e Mg 

Variáveis PC1 PC2 

Ca -0,636 0,741 

Cu -0,665 -0,508 

Fe -0,822 -0,033 

K -0,488 -0,742 

Mg -0,777 0,520 

Mn -0,732 -0,223 

P -0,702 -0,380 

Zn -0,838 0,339 

Variância total (%) 51,18 24,24 

Variância acumulada (%)  51,18 75,42 
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com pesos com valor positivos em relação as concentrações de K com pesos com 

valor negativo, mostrando uma tendência inversa para as concentrações desses e-

lementos nas amostras de linhaça. 

Examinando a Figura 6, que representa o gráfico de escores da PC1 versus 

PC2 das amostras de linhaça, pode-se observar uma separação em três grupos a 

partir da composição química das variedades das amostras analisadas. O Grupo 1 

se encontra no terceiro quadrante, sendo governado pelas concentrações de todos 

os elementos (Ca, Cu, Fe, K, Mg, Mn, P e Zn) presentes na PC1. Já o Grupo 2, que 

se encontra distribuídas no segundo e quarto quadrante, apresenta as amostras da 

variedade marrom e uma separação não tão nítida em relação as amostras doura-

das, porém aglomeram-se pelas menores concentrações de todos os elementos, 

principalmente K. Por fim, as amostras FMF, FDF e PMS, encontram-se no primeiro 

quadrante se diferenciando de todas as outras amostras pelas elevadas concentra-

ções de cálcio encontradas na sua composição. 

As amostras douradas estão separadas no Grupo 1 e as amostras marrons 

no Grupo 2, exceto as amostras ADS, BDS e NDS. As duas primeiras amostras são 

provenientes de estados diferentes, sendo a amostra ADS oriunda do estado de SP, 

enquanto a amostra NDS é oriunda do estado da BA. Já a amostra NDS não foi en-

contrado seu local de origem, porém pode-se supor que há condições de cultivo si-

milares entre elas e bem próximas das características das linhaças marrons. O Gru-

po 3 é formado pelas farinhas e pela amostra PMS, esta última produzida no estado 

do RJ. 
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Figura 6.  Gráfico de Scores PC1 x PC2 para as amostras de linhaça analisadas. 
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Aplicou-se também a matriz de dados supracitada a análise de agrupamento 

hierárquico (HCA) que corroborou com as informações obtidas na PCA. Na Figura 7 

mostra o dendograma formado pelas amostras de linhaça. Pode-se observar tam-

bém a formação de três grupos. O primeiro grupo formado pelas amostras FMF, FDF 

e PMS, com elevadas concentrações de cálcio. O segundo grupo formado somente 

pelas amostras douradas e o terceiro grupo formado pelas amostras marrons com 

algumas amostras douradas (NDS e ADS). A amostra ADS tem como estado de ori-

gem São Paulo, enquanto que não se sabe o local de origem do cultivo da amostra 

NDS, como apresentaram semelhanças entre si, pode-se supor que a amostra NDS 

e ADS tem condições de cultivo similares 
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Figura 7 . Dendograma obtido para amostras de linhaça submetidas à HCA. 
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Para a construção da matriz de dados nas amostras de gergelim, aplicou-se 8 

variáveis, sendo os minerais (Ca, Cu, Fe, K, Mg, Mn, P e Zn) como colunas e 47 

amostras como linhas (8x47), levando em consideração algumas triplicatas e/ou du-

plicatas das amostras. O autoescalanamento foi usado como pré-processamento 

dos dados com a finalidade de obter a mesma importância para todas as variáveis. 

Para as amostras de gergelim, as três primeiras componentes principais somaram 

uma variabilidade total de 77,39%,sendo que, a PC1 explicou 29,85% da variância 

dos dados tendo como pesos principais as concentrações de Cu (-0,796), Zn(-0,815) 

e Mg (+0,621). A PC2 obteve 26,76% da variabilidade dos dados com pesos positi-

vos para as concentrações de Fe(0,693), K(0,660), Mg(0,660) e P(0,791). Por fim a 

PC3 apresentou 20,78% da variância, dominada pela concentração de cálcio como 
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maior peso (-0,834). A Tabela 17 mostra os pesos, a variância total e o acúmulo de 

variância para as três primeiras PCs. 

Tabela 17.  Pesos das variáveis para as três primeiras componentes principais 
para os resultados das amostras de gergelim. 

 

A Figura 8 representa o gráfico de escores em três dimensões das amostras 

de gergelim para as três variedades (branco, preto e cru) analisadas neste estudo. 

Pode-se observar uma separação espacial para as três variedades com tendências 

de agrupamentos entre as amostras de gergelim branco (círculos vermelhos), na 

parte superior do gráfico, em relação à esquerda onde se encontram a maior parte 

das amostras de gergelim cru (triângulos verdes) e a direita as amostras de gergelim 

preto (quadrados pretos). 

 

 

 

 

 

 

Variáveis PC1 PC2 PC3 

Ca -0,336 0,073 -0,834 

Cu -0,796 -0,267 0,449 

Fe -0,259 0,693 -0,383 

K -0,481 0,660 0,097 

Mg 0,621 0,660 0,096 

Mn -0,499 0,228 -0,468 

P 0,213 0,791 0,432 

Zn -0,815 0,190 0,442 

Variância total (%) 29,85 26,76 20,78 
Variância acumulada (%)  29,85 56,61 77,39 



 

Figura 8.  Gráfico de Scores

de gergelim analisadas. 
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matriz de dados construída (8x47) também foi aplicada para as amostras de 

três variedades. No dendograma apresentado na Figura 
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meira cultivada na Bahia e a segunda cujo local é desconhecido, podendo supor no-

vamente um mesmo local de cultivo para ambas amostras. O gergelim branco se 

diferencia mais na composição quando comparada com as outras variedades de 

gergelim, principalmente em relação ao elemento cálcio. No geral, pode-se observar 

uma tendência de similaridade entre as amostras de diferentes variedades analisa-

das com uma pequena dispersão entre elas. 

 

Figura 9. Dendograma obtido para as amostras de gergelim submetidas à HCA. 
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4.2 Avaliação da bioacessibilidade utilizando métod o in vitro SBET 

Realizou-se a avaliação da bioacessibilidade através do método in vitro SBET, 

adaptado de Oomen et al. (2002). Neste trabalho foi feito simulações apenas do su-

co gástrico. Esses ensaios superestimam a bioacessibilidade por conta do baixo pH 

do meio e pela ausência da fase intestinal. Segundo Bosso e Enzweiler (2008), os 

resultados obtidos nesses testes, apesar de superestimar a biodisponibilidade, são 

reprodutíveis e obtidos de maneira confiável e rápida. 

4.2.2 Validação do procedimento de extração 

A validação do procedimento de extração utilizando o método in vitro SBET foi 

realizada através dos seguintes parâmetros de desempenho: limites de detecção e 

de quantificação, linearidade e faixa dinâmica linear e precisão. A avaliação da exa-

tidão do método é algo que ainda demanda estudos, por conta disso, a exatidão foi 

feita apenas para o teor total dos analitos utilizando CRM adequado. 

4.2.2.1 Limites de detecção e de quantificação 

Os resultados obtidos para os LOD e LOQ, referentes ao procedimento de extra-

ção empregando método in vitro SBET, expressos em mg L-1 e µg g-1, estão apre-

sentados na Tabela 18. 

 

Tabela 18.Limite de detecção e quantificação para a determinação dos analitos por 

ICP OES, após extração pelo método in vitro SBET.  

Analitos LOD (mg L -1) LOQ(mg L -1) LOD(µg g -1) LOQ (µg g -1) 

Ca 0,13 0,45 53,9 179,6 

Cu 0,003 0,009 1,0 3,5 

Fe 0,01 0,02 2,2 7,2 

K 0,04 0,14 16,2 54,1 

Mg 0,03 0,09 11,2 37,3 

Mn 0,002 0,006 0,7 2,3 

Na 0,001 0,005 0,6 1,9 

P 0,15 0,49 58,6 195,3 

Zn 0,006 0,022 2,6 8,6 
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4.2.2.2 Linearidade e faixa dinâmica linear 

A Tabela19 apresenta os resultados das curvas analíticas de calibração para de-

terminação dos analitos nas amostras de linhaça e gergelim, após extração pelo mé-

todo in vitro SBET. 

Tabela 19.  Curvas analíticas de calibração para determinação dos analitos nas a-
mostras de linhaça por ICP OES, após extração pelo método in vitro SBET. 

Analitos Equação da reta R 2 Faixa dinâmica (mg L -1) 

Ca y = 8574x+ 19187 0,9992 0,45 a 200 

Cu y = 10762x+ 2402,4 0,9993 0,009 a 5,0 

Fe y = 17276x+ 1430,3 0,9995 0,02 a 5,0 

K y = 13317x+ 29854 0,9986 0,14 a 300 

Mg y = 59926x+ 18536 0,9996 0,09 a 200 

Mn y = 67533x+ 302,47 0,9995 0,006 a 5,0 

P y = 39,261x+ 96,026 0,9999 0,49 a 300 

Zn y = 170116x+ 393,78 0,9991 0,022 a 5,0 

ANVISA (1998) 

 

4.2.2.3 Precisão 

Nestes ensaios, foram empregadas as amostras AMS10 e ACS10. A estimativa 

do coeficiente de variância (CV) no procedimento de extração pelo método in vitro 

para os elementos estão apresentados na Tabela 20 e Tabela 21 para as amostras 

de linhaça e gergelim, respectivamente. Os valores do coeficiente de variância para 

as amostras de linhaça dourada e gergelim branco e preto no tempo de moagem de 

10 segundos, bem como no de 60 segundos e na farinha, foram iguais ou inferiores 

aos apresentados nas Tabelas 20 e 21. 
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Tabela 20.  Resultados do teste de repetitividade nas amostras de linhaça marrom 

para o tempo de moagem de 10 segundos para determinações por ICP OES (n=10). 

Analitos Concentração (µg g -1) Desvio padrão Coeficient e de variância (%)

Ca 1584,7 122,2 7,7 

Cu 7,0 0,4 5,8 

Fe 15,1 1,1 7,6 

K 5574,0 547,1 9,8 

Mg 2123,1 180,5 8,5 

Mn 10,7 0,9 8,9 

P 5602,9 511,4 9,1 

Zn 28,9 1,3 4,6 

 

Tabela 21.  Resultados do teste de repetitividade nas amostras de gergelim cru para 

o tempo de moagem de 10 segundos para determinações por ICP OES (n=10). 

Analitos Concentração (µg g -1) Desvio padrão Coeficiente de variância (%)

Ca 6232,7 548,9 8,8 

Cu 6,7 0,6 8,8 

Fe 26,2 2,5 9,5 

K 5297,2 424,7 8,0 

Mg 2516,8 237,2 9,4 

Mn 8,5 0,6 6,7 

P 3988,9 252,4 6,3 

Zn 48,1 4,3 9,0 
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4.2.3 Aplicação do procedimento de extração utiliza ndo método in vitro 

SBET nas amostras de linhaça e gergelim 

O procedimento de extração utilizando o método in vitro SBET, adaptado de Oo-

men et al. (2002), foi aplicado para determinação da bioacessibilidade de Ca, Cu, 

Fe, K, Mg, Mn, P e Zn por ICP OES em todas as amostras de sementes de linhaça e 

gergelim trituradas em dois diferentes tempos de moagem (10 e 60 segundos) e 

também foi aplicado nas amostras de farinha. O tempo de 10 segundos foi escolhido 

para simular a trituração da mastigação e o tempo de 60 segundos foi escolhido pa-

ra obtenção da farinha. O tempo de 60 segundos foi o tempo máximo de trituração, 

de forma que as amostras de semente se assemelhassem as amostras de farinha da 

forma que é comercializada. Dessa maneira, pretende-se avaliar a bioacessibilidade 

de micronutrientes em linhaça e gergelim exatamente como são consumidas pela 

população, seja na forma de semente ou farinha e verificar se há diferença na bioa-

cessibilidade nessas duas formas de ingestão. 

As amostras foram extraídas em triplicata conforme procedimento descrito nos i-

tens 3.3.3 e 3.4.2. Para obtenção dos resultados em percentuais de bioacessibilida-

de, dividiu-se o teor bioacessível pelo teor total e multiplicou-se por 100, conforme 

mostrado na Equação 1. Os resultados da bioacessibilidade dos micronutrientes pa-

ra todas as amostras de linhaça e gergelim estão apresentados nas Tabelas 24 (Par-

te 1 e 2) e 25 (Parte 1 e 2), respectivamente. 

 

Equação 1 . Bioacessibilidade	�%� = 	
����	��������í���

����	�����
	x	100 

 

 Em geral, na Tabela 22 (Parte 1 e 2), o elemento com maior percentual de 

bioacessibilidade nas amostras de linhaça marrom e dourada foi Ca, seguido de Mg, 

Zn e K. Já o elemento de menor percentual de bioacessibilidade foi Fe, seguido de 

Mn, Cue P. Os valores percentuais de bioacessibilidade acima de 100% podem ser 

justificados pelo fato das amostras de linhaça e gergelim não serem exatamente i-

guais à amostra do CRM utilizado e por conta disso apresentarem uma pequena di-

minuição nas concentrações dos teores totais dos analitos. 
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 Na maioria das amostras de linhaça e gergelim para os elementos estudados, 

observa-se uma tendência dos percentuais para as amostras trituradas no tempo de 

10 segundos serem menores do que as trituradas no tempo de 60 segundos. Isso 

pode ser justificado pelo fato das sementes trituradas no menor tempo de moagem 

apresentarem uma menor superfície de contato e, portanto menor contato com a 

solução extratora. Nota-se também que os valores para as amostras de farinha são 

similares quando comparados com as amostras moídas no tempo de 60 segundos. 

Já era esperado percentuais semelhantes para as amostras de farinha e àquelas 

trituradas no maior tempo, uma vez que esse último tempo foi realizado no intuito de 

obter proximidade com a forma da farinha comercializada. 

 Para os elementos que apresentaram menores percentuais de bioacessibili-

dade a diferença entre os tempos de moagem de 10 e 60 segundos são mais acen-

tuadas e significativas (aplicando-se ANOVA) do que aqueles cujos percentuais de 

bioacessibilidade foram predominantes. Então, ao aplicar análise de variância ao 

nível de confiança de 95%, observa-se que para o elemento Fe, Cu, Mn e P, em to-

das as amostras de linhaça e gergelim os percentuais de bioacessibilidade foram 

menores no menor tempo de moagem do que no maior. Já em relação aos elemen-

tos que apresentaram maiores percentuais de bioacessibilidade a diferença nos 

tempos de moagem não foi significativa para a maioria das amostras. Portanto, há 

diferença na bioacessibilidade de microelementos quanto ao tipo de ingestão desses 

alimentos, sendo maior a bioacessibilidade quando se ingere a linhaça ou gergelim 

na forma de farinha. 

 Para o elemento Cana maioria das amostras de linhaça e em diferentes tem-

pos de moagem a bioacessibilidade foi superiora 73%, chegando próximo de 100% 

para quase todas as amostras, com exceção de FMF e PMS que apresentaram valo-

res próximos de 50%. Comparando-se as amostras FMF e FDF notou-se que os va-

lores para a amostra dourada foram praticamente o dobro da amostra marrom. No 

trabalho de Tognon (2012) foi avaliado a bioacessibilidade de micro e macro elemen-

tos em frutas, hortaliças e cereais e também foram encontrados valores próximos de 

100% para a bioacessibilidade de cálcio na maioria dos alimentos estudados, princi-

palmente, na quinoa e no amaranto que são sementes como a linhaça e o gergelim. 
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 Os resultados presentes na Tabela 22 (Parte1 e 2) evidenciam que o cobre 

possui uma bioacessibilidade considerável chegando até próximo de 78%, a depen-

der das marcas de amostras avaliadas, observou-se baixas bioacessibilidades para 

Cu, de aproximadamente 35%, como é o caso da amostra EMS10 e AMS10. Esses 

baixos valores quando comparados com as demais marcas podem ser justificados 

pelo fato das amostras marrons apresentarem menores valores de bioacessibilidade 

do que as douradas, devido a maior rigidez da sua casca e também por ter sido tritu-

rada no menor tempo de moagem, na qual simulou a ingestão da linhaça na forma 

de semente. 

O ferro foi o elemento que apresentou menores percentuais de bioacessibili-

dade quando comparados com todos os outros elementos para todas as amostras 

de linhaça e gergelim. Alimentos como a semente de linhaça e de gergelim, oleagi-

nosas, apresentam em sua composição teores de ácido fítico maiores do que em 

outros alimentos que não são oleaginosas (SANDBERG, 2002). As concentrações 

de fitatos nesses alimentos variam de 1 a 3% em massa e estes podem exercer in-

fluência sobre a bioacessibilidade de alguns minerais como Fe, Mn, Cu e Ca redu-

zindo a liberação desse elemento durante a digestão (TOGNON, 2012). Neste traba-

lho, foi possível perceber baixos valores de bioacessibilidade em algumas amostras 

para os elementos Mn e Cu, mas esses valores foram mais evidenciados para o Fe 

e não houve evidências da influência dos fitatos para o elemento Ca. Os fitatos são 

derivados do ácido fítico, com capacidade de formar quelantes com íons divalentes, 

formando complexos solúveis resistentes à solução do trato gastrointestinal, diminu-

indo a disponibilidade dos minerais (BENEVIDES, et al. 2011). 

Devido à estrutura química do ácido fítico e seus fitatos existe uma capacida-

de de formar complexos de coordenação com diversos cátions (Mn2+, Cu2+, Fe3+, 

Ca2+) e isso faz com haja uma redução da liberação dos cátions desses elementos 

durante a digestão. Segundo Vohra (1965), a interação dos complexos formados 

entre os fitatos e cátions são mais fortes nos cátions de manganês e ferro do que 

nos cátions de cobre e zinco. Essas informações estão concordantes com os resul-

tados apresentados neste trabalho, no qual foram evidenciados menores percentu-

ais de bioacessibilidade para Fe e Mn do que para Cu e Zn.  
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 Os percentuais de bioacessibilidade para Mg foi em torno de 100% para a 

maioria das amostras analisadas, podendo ser menor a depender da marca estuda-

da, visto que o local da origem de cultivo são variadas. Observou-se percentuais 

consideráveis para K (40 a 80%) e P (30 a 80%) na maioria das amostras de linhaça 

e para K (73 a 119) e P (24 a 73) na maioria das amostras de gergelim, porém valo-

res mais baixos de bioacessibilidade foram encontrados para fósforo do que para 

potássio nas duas amostras. De acordo com Cozzolino (2005), a bioacessibilidade 

de fósforo na maioria dos alimentos é alta, porém esses valores podem ser reduzi-

dos devido à presença de ácido fítico em alguns alimentos, por conta da dificuldade 

dos grupos fosfatos nestes compostos serem hidrolisados durante a digestão. 

 Em geral, na Tabela 23 (Parte 1 e 2), os elementos com menor e maior pre-

dominância de bioacessibilidade nas amostras de gergelim foram similares aos a-

presentados para as amostras de linhaça. Em relação ao elemento Ca, apesar do 

gergelim branco ter apresentado concentração total de cálcio 16 vezes menor do 

que nas amostras de gergelim preto e cru, por apresentar menor teor de oxalato, 

observou-se valores de bioacessibilidade consideráveis para essa variedade, mos-

trando que não houve influência da menor concentração de cálcio nessa variedade 

em relação a sua bioacessibilidade quando comparada com as outras variedades de 

gergelim. 

Foram obtidos resultados semelhantes para a bioacessibilidade de micronu-

trientes nas amostras de linhaça e nas amostras de gergelim. Esses resultados su-

gerem que a aplicação de testes in vitro para simular as condições gástricas de-

monstrou que, em alguns casos, a menor fração da quantidade total do nutriente 

nesses alimentos é potencialmente bioacessível podendo ser absorvidos pelo orga-

nismo. Estudos mais aprofundados sobre a bioacessibilidade dos elementos podem 

ser obtidos através da aplicação de outros testes in vitro como é o caso do PBET, no 

qual leva em consideração o compartimento intestinal.  
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Tabela 22 (PARTE 1). Bioacessibilidade, em %, para as amostras de linhaça em diferentes tempos de moagem e farinha. 

A a H – MARCA/ D – DOURADA/ M – MARROM/ S – SEMENTE/ F – FARINHA/ 10 – 10 SEGUNDOS/ 60 – 60 SEGUNDOS 

Amostras  Ca Cu Fe K Mg Mn P Zn 
AMS60 
AMS10 

74,0 ± 3,0 
92,1 ± 2,5 

45,7 ± 0,6 
36,4 ± 4,2 

27,2 ± 1,9 
21,2 ± 0,1 

70,2 ± 1,2 
78,9 ± 2,1 

72,5 ± 1,7 
76,3 ± 4,6 

58,0 ± 1,0 
59,6 ± 4,3 

44,4 ± 2,2 
37,2 ± 2,0 

89,3 ± 3,0 
94,0 ± 7,0 

AMF 101,0 ± 9,5 41,0 ± 1,1 22,9 ± 1,9 80,5 ± 1,3 83,8 ±  6,1 63,9 ± 4,5 43,5 ± 2,4 115,9 ± 7,8 
ADS60 
ADS10 

100,6 ± 7,3 
99,6 ± 5,0 

73,9 ± 9,8 
75,4 ± 4,1 

24,8 ± 2,5 
25,8 ± 1,3 

78,8 ± 4,7 
83,1 ± 0,1 

86,0 ± 7,9 
88,8 ± 1,3 

63,3 ± 3,5 
68,1 ± 1,2 

62,4 ± 6,0 
62,1 ± 0,9 

104,3 ± 8,1 
116,0 ± 3,6 

ADF 123,2 ± 3,2 68,1 ± 3,5 23,6 ± 2,0 83,3 ± 0,7 99,3 ±  2,7 57,3 ± 1,1 66,1 ± 1,6 110,4 ± 3,9 
BMS60 
BMS10 

113,6 ± 9,3 
105,8 ± 9,8 

77,9 ± 2,2 
59,3 ± 5,6 

48,8 ± 1,3 
35,0 ± 4,8 

68,4 ± 3,8 
65,3 ± 4,2 

118,5 ± 2,8 
109,9 ± 6,4 

74,9 ± 4,3 
63,7 ± 5,8 

48,4 ± 0,9 
40,0 ± 3,0 

103,3 ± 3,7 
98,3 ± 3,4 

BDS60 
BDS10 

103,3 ± 7,2 
93,7 ± 2,5 

64,7 ± 6,6 
51,5 ± 5,4 

41,8 ± 5,8 
30,9 ± 3,9 

72,7 ± 7,3 
68,3 ± 1,1 

111,6 ± 8,4 
108,7 ± 5,2 

43,4 ± 5,6 
38,7 ± 4,4 

41,2 ± 4,3 
35,5 ± 3,2 

100,1 ± 7,2 
82,9 ± 5,2 

CMS60 
CMS10 

103,6 ± 8,1 
100,8 ± 8,6 

74,1 ± 3,7 
51,8 ± 4,1 

46,8 ± 1,5 
31,1 ± 7,6 

66,1 ± 3,6 
62,3 ± 8,3 

109,3 ± 4,5 
93,0 ± 6,4 

69,2 ± 3,7 
54,3 ± 6,0 

47,3 ± 1,4 
33,9 ± 1,7 

94,1 ± 2,3 
81,3 ± 3,3 

DMS60 
DMS10 

106,0 ± 8,8 
108,1 ± 5,3 

70,8 ± 6,7 
57,7 ± 7,2 

40,9 ± 5,3 
31,6 ± 6,0 

63,3 ± 4,1 
64,3 ± 6,4 

107,9 ± 7,5 
101,7 ± 5,9 

65,8 ± 6,5 
61,9 ± 6,2 

41,4 ± 4,1 
33,0 ± 1,7 

95,5 ± 5,5 
81,9 ± 5,5 

DDS60 
DDS10 

109,2 ± 6,4 
107,9 ± 1,9 

65,2 ± 2,6 
44,5 ± 4,3 

35,9 ± 2,3 
23,3 ± 3,1 

59,2 ± 4,4 
57,5 ± 2,0 

106,1 ± 6,9 
95,0 ± 5,5 

93,7 ± 8,9 
85,5 ± 7,5 

41,6 ± 2,4 
31,5 ± 2,4 

102,2 ± 5,7  
89,7 ± 6,4 

EMS60 
EMS10 

102,1 ± 7,6 
75,2 ± 1,2 

41,5 ± 3,5 
34,3 ± 1,0 

48,0 ± 2,3 
36,5 ± 1,0 

50,5 ± 0,5 
40,3 ± 0,2 

107,2 ± 5,0 
85,5 ± 6,7 

75,5 ± 4,8 
56,4 ± 1,2 

39,4 ± 2,9 
34,1 ± 1,7 

98,8 ± 5,5 
79,1 ± 6,7 

FMF 49,7± 4,3  69,4 ± 3,8 35,4 ± 2,9 70,3 ± 6,0 72,5 ± 7,2 37,4 ± 4,3 83,0 ± 4,8 47,4 ± 5,5 
FDF 81,9 ± 0,4 62,4 ±0,1 31,8 ± 2,9 69,4 ± 3,0 66,4 ± 6 ,0 43,0 ± 6,0 82,1 ± 8,5 50, 3 ± 4,4 

GDS60 
GDS10 

96,6 ± 7,6 
92,2 ± 5,5 

51,0 ± 4,6 
40,0 ± 2,4 

22,0 ± 0,3 
14,4 ± 1,1 

63,6 ± 4,0 
59,3 ± 3,7 

94,5 ± 8,9 
84,5 ± 0,6 

37,6 ± 2,6 
31,2 ± 0,9 

40,9 ± 3,5 
31,4 ± 3,0 

60,2 ± 5,4 
50,0 ± 5,6 

GDF 88,1 ± 2,5 46,4 ± 4,3 20,8 ± 0,8 60,6 ± 2,1 92,1 ± 2,9 36,7 ± 2,6 45,0 ± 3,3 55,2 ± 2,6 
GMS60 
GMS10 

92,3 ± 2,9 
105,6 ± 8,4 

69,7 ± 7,2 
57,0 ± 4,0 

35,9 ± 4,7 
21,6 ± 1,8 

60,0 ± 4,5 
59,3 ± 3,8 

84,8 ± 8,3 
84,6 ± 5,3 

37,0 ± 6,0 
25,8 ± 0,8 

44,3 ± 4,7 
37,8 ± 2,8 

68,6 ± 2,5 
72,7 ± 1,1 

GMF 82,0 ± 1,1 46,1 ± 0,02 20,5 ± 0,3 70,9 ± 7,9 73,3 ±  2,0 23,6 ± 1,6 37,4 ± 0,8 72,8 ± 5,3 
HDS60 100,0 ± 3,9 65,2 ± 4,3 38,3 ± 2,2 62,8 ± 2,2 103,3 ± 7,2 43,3 ± 3,3 60,3 ± 4,1 72,9 ± 5,0 
HDS10 92,9 ± 6,0 56,2 ± 5,3 31,5 ± 2,2 60,0 ± 2,2 94,8 ± 6,1 37,1 ± 2,3 49,1 ± 4,1 64,2 ± 4,0 
FAIXA 49,7 - 123,2 34,3 - 77,9  20,5 - 48,8 40,3 - 83,3 73,3 - 118,5 23,6 - 93,7 31,4 - 83,0 47,4 - 116,0 
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Tabela 22 (PARTE 2). Bioacessibilidade,em %, para as amostras de linhaça em diferentes tempos de moagem e farinha. 

Amostras  Ca Cu Fe K Mg Mn P Zn 
IMS60 92,0 ± 8,0 68,6 ± 4,0 36,6 ± 2,6 65,2 ± 3,1 100,3 ±  6,4 46,9 ± 4,3 65,7 ± 3,6 85,5 ± 5,2 
IMS10 94,0 ± 3,6 58,6 ± 8,4 27,9 ± 1,5 65,7 ± 2,1 98,2 ± 6,9 44,4 ± 4,1 60,3 ± 4,1 94,3 ± 5,9 
IDS60 91,8 ± 5,1 61,1 ± 2,9 39,3 ± 1,4 55,5 ± 2,9 94,7 ± 3,3 46,4 ± 3,0 63,6 ± 1,9 73,6 ± 2,7 
IDS10 89,7 ± 2,8 56,9 ± 3,1 28,9 ± 2,4 53,8 ± 2,0 93,7 ± 4,5 44,2 ± 2,7 55,3 ± 2,5 73,7 ± 2,7 
JDS60 87,3 ± 3,7 61,5 ± 1,3 36,5 ± 0,6 60,4 ± 1,5 93,9 ± 3,4 45,4 ± 1,9 63,6 ± 1,2 77,5 ± 3,2 
JDS10 91,0 ± 6,7 46,2 ± 6,2 24,6 ± 1,9 59,2 ± 3,3 86,9 ± 7,6 37,6 ± 0,8 50,2 ± 3,1 61,4 ± 5,9 
KDS60 86,8 ± 7,3 63,6 ± 4,4 40,4 ± 2,3 59,1 ± 4,2 96,8 ± 8,3 44,4 ± 5,2 66,1 ± 4,6 65,8 ± 4,1 
KDS10 86,7 ± 4,4 51,5 ± 1,7 26,3 ± 0,8 58,0 ± 2,9 91,5 ± 3,4 41,5 ± 2,2 53,7 ± 2,0 63,7 ± 4,6 
LDS60 90,2 ± 7,1 59,5 ± 5,2 38,2 ± 3,8 55,7 ± 5,4 88,7 ± 5,9 43,2 ± 3,2 66,1 ± 6,8 76,4 ± 4,8 
LDS10 83,4 ± 5,0 50,6 ± 3,9 25,8 ± 2,0 54,1 ± 1,5 85,4 ± 3,1 38,6 ± 2,5 54,3 ± 1,3 65,5 ± 6,0 
LMS60 98,4 ± 2,8 75,3 ± 3,5 64,3 ± 2,9 62,9 ± 3,0 102,6 ±  7,0 44,8 ± 0,9 74,6 ± 5,4 88,3 ± 5,5 
LMS10 103,4 ± 1,0 59,1 ± 7,3 35,3 ± 5,1 64, 8 ± 3,9 100,2  ± 7,1 41,2 ± 3,8 60,2 ± 5,7 82,4 ± 2,5 
MMS60 91,5 ± 6,7 69,5 ± 4,6 46,4 ± 3,1 64,9 ± 4,8 101,7 ±  9,7 44,0 ± 2,5 76,9 ± 6,1 102,7 ± 4,3 
MMS10 87,7 ± 1,1 48,3 ± 0,5 23,7 ± 0,9 61,7 ± 7,4 91,8 ± 3,3 34, 9 ± 3,1 60,1 ± 3,0 88,4 ± 0,7 
MDS60 88,0 ± 3,0 55,3 ±0,8 43,0 ± 2,1 56,8 ± 3,1 94,8 ± 2 ,6 46,5 ± 1,4 63,1 ± 0,2 84,1 ± 4,6 
MDS10 93,5 ± 4,6 42,6 ± 2,5 24,1 ± 2,5 58,7 ± 1,4 91,4 ± 4,0 45,4 ± 3,3 51,4 ± 5,4 70,4 ± 0,8 
NDS60 86,3 ± 6,1 58,6 ± 5,2 47,9 ± 2,7 59,2 ± 2,9 93,0 ± 9,6 36,8 ± 1,9 65,6 ± 5,2 103,6 ± 3,2 
NDS10 91,9 ± 3,1 44,4 ± 4,0 30,5 ± 2,7 61,0 ± 3,4 93,8 ± 6,2 35,1 ± 1,7 54,4 ± 4,5 92,2 ± 0,6 

NDF 79,3 ± 5,2 52,0 ± 5,3 33,2 ± 2,0 57,3 ± 3,2 91,8 ± 6,1 33,2 ± 1,1 62,2 ± 2,8 103,7 ± 12,6 
ODS60 79,3 ± 4,6 54,9 ± 5,5 32,3 ± 3,5 57,1 ± 3,3 90,5 ± 7,9 49,5 ± 4,8 64,1 ± 4,2 68,3 ± 5,8 
ODS10 84,4 ± 3,7 44,8 ± 3,2 21,8 ± 0,9 55,1 ± 1,5 88,8 ± 4,1 47,7 ± 1,3 54,7 ± 3,4 77,2 ± 2,4 

ODF 81,9 ± 6,3 54,6 ± 1,7 29,4 ± 2,0 54,8 ± 2,5 91,8 ± 6,1 49,2 ± 3,9 63,7 ± 2,4 75,0 ± 0,7 
OMS60 97,6 ± 7,5 67,0 ± 5,1 53,0 ± 2,8 61,7 ± 4,0 97,4 ± 9,1 44,9 ± 1,7 80,7 ± 7,9 82,0 ± 4,8 
OMS10 94,1 ± 2,0 56,1 ± 2,9 42,5 ± 3,4 60,2 ± 5,0 93,0 ± 7,6 43, 1 ± 1,3 68,9 ± 4,6 87,3 ± 8,8 

OMF 101,5 ± 5,1 69,1 ± 6,7 48,0 ± 4,7 67,4 ± 3,5 104,1 ± 9,2 50,2 ± 2,4 83,6 ± 8,7 87,7 ± 8,5 
PMS60 53,3 ± 3,6 60,0 ± 6,2 38,3 ± 3,7 74,8 ± 3,0 75,0 ± 5,7 62,7 ± 5,5 86,5 ± 6,3 51,2 ± 3,7 
PMS10 51,3 ± 4,0 49,1 ± 6,2 31,2 ± 6,0 72,3 ± 4,9 66,4 ± 8,5 52,3 ± 6,6 69,9 ± 5,0 45,5 ± 7,2 
FAIXA 51,3 - 103,4 42,6 - 75,3 21,8 - 64,3 53,8 - 74,8 66,4 - 104,1 33,2 - 62,7 50,2 - 86,5 45,5 - 103,7 

I a P – MARCA/ D – DOURADA/ M – MARROM/ S – SEMENTE/ F – FARINHA/ 10 – 10 SEGUNDOS/ 60 – 60 SEGUNDOS 
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Tabela 23 (PARTE 1). Bioacessibilidade, em %, para as amostras de gergelim em diferentes tempos de moagem e farinha. 

A aE – MARCA/ D – DOURADA/ M – MARROM/ S – SEMENTE/ F – FARINHA/ 10 – 10 SEGUNDOS/ 60 – 60 SEGUNDOS 

 

 

 

Amostras Ca Cu Fe K Mg Mn P Zn 
APS60 101,8 ±7,8 75,5 ± 2,9 36,1 ± 2,4 86,9 ± 4,5 102,7 ±  4,8 59,3 ± 4,0 68,9 ± 3,2 79,7 ± 3,7 
APS10 86,5 ± 8,1 61,3 ± 4,5 25,0 ± 3,0 79,5 ± 3,0 90,3 ± 10,6 53,4 ± 3,4 54,6 ± 3,7 70,7 ± 6,5 
ACS60 111,2 ± 3,4 73,0 ± 1,3 56,2 ± 1,6 81,2 ± 2,3 125,7 ± 0,4 80,3 ± 1,1 56,5 ± 1,1 75,8 ± 1,8 
ACS10 99,4 ± 2,9 47,9 ± 8,5 33,1 ± 3,8 66,0 ± 8,2 87,9 ± 9,7 61,8 ± 9,2 37,1 ±7,3 57,9 ± 9,6 
BCS60 115,4 ± 10,3 73,9 ± 7,1 38,5 ± 5,1 84,8 ± 6,8 123,6  ± 7,2 69,8 ± 10,0 54,0 ± 6,3 78,2 ± 8,4 
BCS10 98,3 ± 8,4 41,1 ± 5,2 15,7 ± 2,6 64,8 ± 6,9 93,0 ± 6,4 43,7 ± 6,9 27,7 ± 4,0 50,3 ± 6,9 
CCS60 108,4 ± 8,6 81,8 ± 7,9 55,8 ± 7,4 84,5 ± 4,9 126,7 ± 7,9 77,4 ± 9,0 57,1 ± 6,0 84,6 ± 8,0 
CCS10 78,4 ± 6,7 41,0 ± 4,9 17,6 ± 1,1 63,0 ± 3,6 86,5 ± 6,5 43,3 ± 3,7 28,2 ± 3,7 50,7 ± 4,4 
DCS60 96,8 ± 9,5 87,7 ± 1,3 85,1 ± 3,7 102,2 ± 2,6 102,4 ± 2,2 95,1 ± 1,4 62,7 ± 1,6 89,0 ± 8,4 
DCS10 69,2 ± 10,1 61,0 ± 3,3 54,5 ± 7,2 82,7 ± 5,6 87,3 ±  3,6 77,5 ± 2,8 41,1 ± 4,6 77,4 ± 7,0 
ECS60 76,4 ± 8,5 89,5 ± 12,0 43,0 ± 7,3 104,3 ± 1,1 103,6  ± 3,2 80,4 ± 6, 55,0 ± 8,0 80,6 ± 6,5 
ECS10 82,4 ± 9,1 44,4 ± 3,0 35,4 ± 2,3 87,5 ± 2,0 82,0 ± 2,0 66,8 ± 4,1 43,8 ± 2,9 57,3 ± 4,4 

ECF 83,3 ± 3,7 39,4 ± 7,5 29,9 ± 3,4 76, 9 ± 6,5 105,2 ± 11,5 70,7 ± 5,0 40,9 ± 4,1 49,6 ± 4,8 
EBS60 48,3 ± 5,6 108,1 ± 3,9 87,1 ± 2,2 119,5 ± 4,1 105,9  ± 2,0 105,2 ± 1,1 72,6 ± 0,9 107,8 ± 2,3 
EBS10 50,0 ± 4,8 57,2 ± 2,3 48,1 ± 1,6 111,1 ± 5,4 87,6 ±  2,3 79,2 ± 2,9 48,5 ± 1,2 91,7 ± 2,6 
EPS60 35,8 ± 5,3 59,2 ± 3,6 54,5 ± 5,4 102,3 ± 2,2 113,1 ± 1,6 77,4 ± 4,8 59,6 ± 3,1 86,6 ± 4,4 
EPS10 55,9 ± 0,7 20,0 ± 0,8 20,8 ± 0,5 75,0 ±1,5 64,3 ± 3 ,0 32,2 ± 1,4 23,9 ± 1,5 50,7 ±4,8 
FAIXA 35,8 - 115,4 20,0 - 108,1 15,7 - 87,1 63,0 - 119,5 64,3 - 126,7 32,2 - 105,2 23,9 - 72,6 49,6 - 107,8 
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Tabela 23 (PARTE 2). Bioacessibilidade, em %, para as amostras de gergelim em diferentes tempos de moagem e farinha. 

F a J – MARCA/ D – DOURADA/ M – MARROM/ S – SEMENTE/ F – FARINHA/ 10 – 10 SEGUNDOS/ 60 – 60 SEGUNDOS 

Amostras  Ca Cu Fe K Mg Mn P Zn 
FCS60 
FCS10 

85,4 ± 1,9 
84,4 ± 1,1 

78,0 ± 0,7 
46,3 ± 2,2 

52,5 ± 2,8 
33,6 ± 1,2 

103,4 ±2,3 
93,1 ± 3,2 

102,7 ± 1,7 
92,1 ± 3,2 

80,2 ± 1,4 
70,1 ± 3,5 

57,6 ± 1,3 
42,0 ± 1,3 

78,5 ± 0,4 
62,7 ± 3,9 

GBS60 
GBS10 

68,6 ± 10,6 
74,1 ± 6,5 

65,2 ± 6,2 
41,7 ± 0,8 

49,8 ± 1,2 
55,3 ± 2,4 

107,1 ± 0,9 
111,5 ±1,6 

82,3 ± 0,8 
90,4 ± 2,9 

72,9 ± 2,0 
78,8 ± 2,2 

52,9 ± 1,0 
54,5 ± 1,3 

72,7 ± 1,5 
74,6 ± 1,5 

GPS60 
GPS10 

55,6 ± 7,7 
69,1 ± 0,4 

63,1 ± 2,6 
62,9 ± 3,1 

44,3 ± 3,4 
32,7 ± 0,4 

107,9 ± 2,2 
90,0 ± 1,5 

109,1 ± 2,4 
85,9 ± 2,4 

86,4 ± 0,5 
67,9 ± 1,9 

53,3 ± 3,9 
40,0 ± 0,8 

77,0 ± 7,3 
60,4 ± 2,7 

HBS60 
HBS10 

38,8 ± 5,2 
44,6 ± 2,2 

68,6 ± 4,0 
40,7 ± 2,5 

58,0 ± 3,3 
40,9 ± 1,1 

103,7 ± 2,5 
99,4 ± 4,9 

101,6 ± 3,1 
86,8 ± 0,2 

82,8 ± 3,6 
72,1 ± 4,4 

46,7 ± 2,4 
40,9 ± 2,2 

72,9 ± 2,4 
65,3 ± 0,5 

IPS60 
IPS10 

76,1 ± 5,6 
69,9 ± 7,7 

68,5 ± 3,0 
20,5 ± 2,0 

56,9 ± 1,6 
20,5 ± 0,8 

116,7 ± 1,8 
81,6 ± 1,5 

110,1 ± 1,7 
65,9 ± 2,8 

94,2 ± 2,9 
58,0 ± 1,6 

62,8 ± 1,9 
26,9 ± 0,9 

84,4 ± 1,8 
47,0 ± 1,1 

JBS60 
JBS10 

99,6 ±10,2 
90,3 ± 3,0 

66,0 ± 0,8 
47,8 ± 2,5 

51,3 ± 1,0 
40,2 ± 0,7 

117,5 ±2,3 
117,1 ± 2,4 

93,6 ± 1,6 
87,6 ± 3,0 

76,7 ± 1,8 
76,3 ± 2,9 

56,1 ± 1,8 
48,9 ± 0,3 

79,5 ± 1,4 
70,5 ± 2,2 

FAIXA 38,8 - 99,6 20,5 - 78,0 20,5 - 58,0 81,6 - 117,5 65,9 - 110,1 58,0 - 94,2 26,9 - 62,8 47,0 - 84,4 
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5. CONSIDERAÇÕES FINAIS 

A composição mineral e a bioacessibilidade das amostras de linhaça e gerge-

lim variaram em relação ao tipo de variedade encontrada, marca ou forma de con-

sumo dessas amostras. Quanto ao tipo de variedade da linhaça, podendo ser mar-

rom ou dourada, foi possível perceber maiores concentrações totais e teores bioa-

cessíveis para as amostra de linhaça dourada, visto que as amostras de linhaça 

marrom apresentam maior rigidez na sua casca. Já o gergelim encontrado em três 

variedades, sendo elas branca, cru e preto, para alguns elementos essas três varie-

dades diferem muito, como é o caso do cálcio que na amostra de gergelim branco 

possui concentrações de cálcio 16 vezes menor do que as amostras de gergelim 

crua e preta. 

Foram encontradas diferenças nas concentrações de um mesmo elemento 

para algumas marcas de amostras estudadas e isso pode ser creditado ao fato de 

serem produzidas em diferentes estados e o tipo de solo que foi cultivado. Não fo-

ram observadas diferenças significativas nas concentrações totais de todos os ele-

mentos investigados a partir da decomposição das amostras, no que diz respeito à 

forma de consumo, mas foram encontradas diferenças significativas na bioacessibili-

dade dessas amostras quando comparadas as diferentes formas de ingestão, seja 

na forma de semente ou farinha. Pôde-se concluir que a bioacessibilidade é maior 

quando é ingerido a linhaça ou gergelim na forma de farinha do que na forma de 

semente. 

Estes resultados encontrados para diversas marcas de amostras de linhaça e 

gergelim contribuem para as tabelas de composição mineral, visto que poucos traba-

lhos foram desenvolvidos visando à determinação de metais nessas amostras. A 

importância dos resultados para a bioacessibilidade desses elementos nessas amos-

tras trazem informações nutricionais inéditas a respeito do comportamento desses 

analitos nas condições gástricas e sugerem percentuais das frações bioacessíveis 

que podem ser absorvidos pelo corpo humano. De modo geral, os resultados obtidos 

neste trabalho estão concordantes com aqueles apresentados na Tabela TACO e 

quanto ao LMT algumas amostras de linhaça e gergelim apresentaram concentra-

ções de zinco acima do valor tolerado, merecendo maiores investigações, visto que 

a bioacessibilidade desse elemento foi próximo de 100%. 
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 Não foi possível apresentar os resultados para sódio, uma vez que os valores 

deste elemento nas amostras do CRM estavam abaixo do LOQ do método proposto 

(< 0,3 µg g-1). Apesar dos rótulos das embalagens da maioria das amostras de linha-

ça e gergelim indicarem que não possuem sódio na sua composição, pretende-se 

desenvolver estudos visando validar o método para este elemento, de forma a dar 

uma maior contribuição sobre a composição destes alimentos funcionais. Além dis-

so, pretende-se também determinar as concentrações de elementos potencialmente 

tóxicos nessas amostras, bem como fazer uma avaliação da bioacessibilidade, le-

vando em consideração as simulações da saliva e do compartimento intestinal.  
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