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RESUMO

Introducdo: O Codex Alimentarius estabelece normas internacionais na area de alimentos
para proteger a salde dos consumidores e garantir praticas legais de comércio entre os
paises. O Instituto Nacional de Metrologia, Qualidade e Tecnologia (Inmetro) disponibiliza
documentos orientativos que auxiliam os laboratoérios a realizarem a validacdo de
metodologias analiticas. Estas sdo utilizadas para estabelecer critérios de validacédo
e verificacdo de conformidade dos métodos aplicados na determinacdo dos niveis
de contaminantes e residuos em produtos de interesse sanitario. Objetivo: Avaliar a
metodologia analitica validada utilizada para determinacao de arsénio, cadmio e chumbo
em amostras de café torrado em po6 segundo os critérios de aceitacdo preconizados no
Manual de Procedimentos do Codex Alimentarius 27* edicao. Método: Trata-se de um
estudo observacional do tipo descritivo exploratorio qualitativo utilizando base de dados
secundarios. Resultados: Com a leitura do Codex Alimentarius, foram estabelecidos os
parametros utilizados, sendo eles, a faixa minima de aplicacdo, o limite de deteccao,
o limite de quantificacdo, a precisao e a exatidao. Assim foi realizada a avaliacao da
metodologia validada e verificou-se que esta é aplicavel para a analise de As, Cd e Pb em
amostras de café torrado em pd. Conclusdes: A legislacdo brasileira atual voltada para
o controle da presenca de contaminantes em alimentos estabelece os limites maximo
tolerados para As, Cd e Pb, mas nao define quais metodologias devem ser utilizadas
para verificar a presenca e concentracao destes elementos. Sendo assim, a metodologia
apresentada nesse estudo é adequada para controlar a qualidade do café torrado em po
quanto a presenca destes contaminantes inorganicos, contribuindo assim para a protecao
e a seguranca da populacao.

PALAVRAS-CHAVE: Codex Alimentarius; Inmetro; Parametros de Validacao; Café Torrado
em Po

ABSTRACT

Introduction: The Codex Alimentarius establishes international standards in the food
segments to protect the health of consumers and ensure legal trade practices between
countries. INMETRO, on the other hand, provides guidance documents that help
laboratories carry out the validation of analytical methodology. These documents are
used as a criteria to validate and verify conformity of the methods applied to determine
contamination and residues in different products. Objective: To evaluate the validated
analytical methodology used to determine arsenic, cadmium and lead in samples of
roasted coffee powder according to the acceptance criteria recommended in the Codex
Alimentarius 27th edition procedure manual. Method: This is an observational study of
the descriptive exploratory qualitative type using secondary data base. Results: With the
reading of the Codex Alimentarius, the parameters used were established, namely, the
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minimum application range, the detection limit, the quantification limit, precision and accuracy. Thus, the evaluation of the validated
methodology was carried out and it was verified that it is applicable for the analysis of As, Cd and Pb in samples of roasted coffee
powder. Conclusions: Current Brazilian legislation aimed at controlling the presence of contaminants in food establishes the maximum
tolerated limits for As, Cd and Pb, but does not define which methodologies should be used to verify the presence and concentration
of these elements. Therefore, the methodology presented in this study is adequate to control the quality of roasted coffee powder
regarding the presence of these inorganic contaminants, thus contributing to the protection and safety of the population.

KEYWORDS: Codex Alimentarius; Inmetro; Validation Parameters; Roasted Coffee Powder

INTRODUCAO

O Codex Alimentarius tem como principal objetivo o estabeleci-
mento de normas internacionais na area de alimentos, incluindo
padrées, diretrizes e guias sobre boas praticas e de avaliacdo de
seguranca e eficacia. Desta forma, o Codex possui papel de prote-
ger a saude dos consumidores e garantir praticas legais de comér-
cio entre os paises'. O Brasil € membro deste programa desde 1968
e é um dos paises da América Latina com maior participacao’.

A Comissao do Codex Alimentarius tornou-se o ponto de referén-
cia internacional importante para o desenvolvimento de para-
metros alimentares? e, por meio do Manual de Procedimentos,
27° edicao, de 2019, estabeleceu critérios para assegurar que os
resultados fornecidos pelos laboratorios oficiais sejam gerados
utilizando metodologias analiticas adequadas.

No Brasil, o Instituto Nacional de Metrologia, Qualidade e Tecnolo-
gia (Inmetro) é o 6rgao regulador responsavel pelas acreditaces de
laboratérios de ensaio e calibracao e avalia conformidade aos requi-
sitos da ABNT NBR ISO/IEC 17025°. Um laboratério que opera com sis-
tema da qualidade tem intuito de promover a confianca na operacao
e garantir resultados validos, para isso, os laboratorios devem seguir
uma série de agdes incluindo calibracdo de equipamentos, moni-
toramento do ambiente, validacdo técnica de metodologia e equi-
pes treinadas®. O Inmetro disponibiliza um documento orientativo,
DOQ-CGCRE-008, que ajuda os laboratorios de ensaios a demonstrar
as condicdes analiticas em que um método é executado?.

Uma vez validadas, seguindo o documento orientativo do
Inmetro, as metodologias para verificacao dos limites maximos
tolerados (LMT) dos contaminantes em alimentos devem estar
de acordo com o estabelecido na 27? edicao de 2019 do Manual
de Procedimentos do Codex Alimentarius, segundo o Art. 10 da
Resolucao da Diretoria Colegiada (RDC) n° 722, de 1° de julho de
20225, da Agéncia Nacional de Vigilancia Sanitaria (Anvisa). Esse
manual de procedimentos analiticos apresenta os critérios de
aceitacdo de ensaios analiticos' e auxilia os governos membros a
participarem efetivamente no trabalho do Programa de Padroes
Alimentares em conjunto com a Organizacao das Nagoes Unidas
para a Alimentacao e a Agricultura (FAO, sigla do inglés Food and
Agriculture Organization)/Organizacao Mundial da Saide (OMS)®.

AAnvisa é a autoridade federal responsavel pelo estabelecimento de
LMT de contaminantes nos alimentos no Brasil, dentre outras com-
peténcias’. Considera-se contaminante qualquer substancia adi-
cionada de forma nao intencional aos alimentos, estando presente
como resultado da producado, industrializacdo, processamento,
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preparacdo, tratamento, embalagem, transporte ou armazena-
mento, ou ainda, como resultado de contaminacao ambiental®.

Sendo assim, em 2022 foi publicada a RDC n° 722/2022°, que dispoe
sobre os LMT de contaminantes em alimentos e descreve os principios
gerais para o estabelecimento dos LMT, abordando os métodos de
analise para fins de avaliacdo da conformidade. Esses limites estdo
definidos na Instrucao Normativa (IN) n°® 160, de 1° de julho de 2022°.

0 presente estudo teve como objetivo avaliar, segundo os crité-
rios de aceitacdo preconizados no Manual de Procedimentos do
Codex Alimentarius 27° edicao (2019), a metodologia analitica
validada e utilizada para determinacao de arsénio (As), cadmio
(Cd) e chumbo (Pb) em amostras de café torrado em pé.

METODO

Trata-se de um estudo observacional do tipo descritivo explora-
torio qualitativo, que utiliza base de dados secundarios. Inicial-
mente foi realizada a leitura criteriosa do Manual de Procedimen-
tos do Codex Alimentarius 27% edicao, de modo a verificar quais
critérios a metodologia analitica utilizada deveria apresentar.

A metodologia analitica para deteccéo e quantificacdo de As, Cd e
Pb, a ser avaliada pelos critérios analiticos do Codex, foi validada
segundo o documento DOQ-CGCRE-008, Revisao 9 do Inmetro de
2020%#, utilizando os seguintes parametros: faixa de trabalho, limite
de deteccao (LDO), limite de quantificacdo (LOQ), precisao e recu-
peracao. A validacao foi realizada no Setor de Elementos Inorganicos
do Departamento de Quimica do Instituto Nacional de Controle de
Qualidade em Saude (INCQS/Fiocruz) num espectrometro de massa
com plasma indutivamente acoplado (ICP-MS), modelo NeXion
300D da Perkin Elmer, EUA, equipado com um nebulizador concén-
trico (Meinhard) e uma camara de nebulizador de vidro ciclonico.
Os parametros estudados na validacao foram aqueles descritos no
documento de orientagéo sobre a Validacdo de Métodos Analiticos do
Inmetro de 2020 e a Norma ABNT NBR ISO/IEC 170253,

As etapas metodoldgicas adotadas no presente estudo foram des-
critas na Figura 1.

RESULTADOS E DISCUSSAO

O calculo da faixa minima de aplicacao foi estimado, considerando
uma concentracao maior 107 (= 0,1 mg kg') e um nivel de confianca
de 99%, uma vez que os LMT para café em p6 para os elementos As,
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Leitura criteriosa do Manual de procedimentos
do Codex Alimentarius 27* edicao

Critérios que a metodologia analitica
utilizada deve apresentar
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Validacao seguindo o documento de
orientacao sobre Validacdo de Métodos
Analiticos do Inmetro (2020)

e Norma ISO/IEC 17025

Parametros obtidos apds a validacao
da metodologia

Avaliacdo da aplicabilidade da metodologia

para a determinacdo de As, Cd, e Pb em
amostras de café torrado em po

Fonte: Elaborada pelos autores, 2023.

Figura 1. Fluxograma das etapas metodologicas utilizadas no presente estudo.

Tabela 1. Critérios de aceitacdo para avaliar a metodologia analitica para determinar os contaminantes em café torrado em p6 com LMT > 0,1 mg kg™,
segundo o Codex Alimentarius?.

LMT ' Faixa de trabalho? LOD? LOQ* Precisao® Recuperagéo®
(mg kg") (mg kg") (mg kg") (mg kg") (%RSD) (%)
As 0,2 0,07-0,33 <0,02 < 0,04 <44 80-110
Cd 0,1 0,03-0,17 < 0,01 <0,02 <44 80-110
Pb 0,5 0,17-0,83 < 0,05 <0,10 <44 80-110

Fonte: Elaborada pelos autores, 2023.

"Estabelecidos pela RDC n°722/2022 e definidos na IN n° 160, de 1° de julho de 2022.
2 Para LMT > 0,1 mg kg'', [LMT - 3 sR, LMT + 3 sR], sR o desvio-padrao da reprodutibilidade.

3 Para LMT > 0,1 mg kg'', LOD < LMT. 1/10.
4 Para LMT > 0,1 mg kg, LOD < LMT. 1/5.

* Para LMT 2 0,1 mg kg™, valor de HorRat < 2, ou seja, RSD,/ PRSD, < 2 = RSD, < 2. PRSD,, sendo PRSD_= 22%.

®Para LMT > 0,1 mg kg, Recuperacédo 80-110%.

LMT: Limite maximo tolerado; LOD: Limite de deteccédo; LOQ: Limite de quantificacéo.

Cd e Pb variam de 0,1 mg kg para Cd até 0,5 mg kg para Pb. Ja para
calcular o LOD e LOQ, foram utilizadas as formulas e tabelas contidas
no documento e utilizado como exemplo o LMT de As, Cd e Pb para
café em po°.

Quanto a precisdo, o Codex determina o desvio-padrao relativo
(RSD) para a reprodutibilidade e o critério é calculado com base
no LMT, a exatidao é avaliada quando a metodologia apresenta
uma etapa de digestdo. Caso ndo seja necessaria essa etapa, ndo
é determinada uma faixa de aceitacao. Entretanto, a precisao foi
validada para repetibilidade, que foi expressa por meio do RSD e
a exatidao foi determinada por meio do estudo de recuperacao,
na qual uma concentracao conhecida do analito foi adicionada
nas amostras, sendo o nimero de repeticdes igual a sete.

0 Codex Alimentarius fornece embasamento teorico para o estabe-
lecimento de critérios de aceitacdo para verificar se a metodologia
validada é aplicavel para a amostra a ser analisada. Para tal, o LMT
de cada contaminante em determinada amostra define quais equa-
¢oes de calculo devem ser utilizadas para obtencéo desses valores.

Sendo assim, como os trés contaminantes de interesse possuem
LMT > 0,1 mg kg™, os valores obtidos para os critérios de aceita-
¢ao estdo descritos na Tabela 1. Nesse documento, a precisao €

http://www.visaemdebate.incqgs.fiocruz.br/

avaliada em termos de reprodutibilidade, que é obtida por estu-
dos colaborativos e o RSD < 44%. Nesse trabalho, nao foi avaliada
a reprodutibilidade, e sim a repetitividade.

A Tabela 2 apresenta os resultados obtidos para validacao da
metodologia para determinacao de As, Cd e Pb em amostras de
café torrado em po por ICP-MS, segundo os parametros estabele-
cidos pelo documento orientativo do Inmetro. A metodologia foi
validada para a analise concomitante dos trés elementos (As, Cd
e Pb) em amostras de café torrado. Em funcao disso, o primeiro
ponto da faixa de trabalho foi estabelecido como o LOQ do Pb e
os valores estabelecidos para faixa de trabalho contemplam os
valores preconizados pela legislacao vigente, a IN n° 160/20225.

Aprecisao e a exatidao estao dentro dos valores aceitaveis pelo Inmetro,
que determina que, para o método ser considerado valido, deve ter
um RSD < 15% e uma recuperacao entre 80%-110%, na faixa estudada.

Apos a realizacao da validacdo da metodologia pelo documento
orientativo do Inmetro, utilizamos os critérios de aceitacdo do
Codex Alimentarius para verificar se a metodologia validada é
aplicavel para a analise de As, Cd e Pb em amostras de café tor-
rado em po e, para isso, seguimos respondendo os critérios como
demonstrado na Figura 2.
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Tabela 2. Resultados obtidos para a validacao da metodologia para determinacéo de arsénio (As), cadmio (Cd) e chumbo (Pb) em amostra de café

torrado em po por ICP-MS.

Faixa de trabalho LOD LOQ Precisao Recuperagéao
(mg kg) (mg kg) (mg kg) (%RSD) (%)
As 0,003-0,3 0,00003 0,0002 7 98
Cd 0,003-0,3 0,00006 0,0003 3 109
Pb 0,003-0,3 0,001 0,003 6 104

Fonte: Elaborada pelos autores, 2023.
LOD: Limite de deteccao; LOQ: Limite de quantificacao.

0 método é aplicavel para As, Cd e Pb?

SIM.
0 método é aplicavel café torrado em grao ou po6?

SIM.

NAO.
0 método nao é aplicavel

0 método validado possui LOD e LOQ < 0,01 mg kg
e < 0,02 mg kg, respectivamente?
Permite determinar concentracao > 0,003 mg kg*?

NAO.
todo nao é aplicavel

SIM.

O RSD é < 44% na faixa proxima do LMT?

SIM.

0 método é satisfatorio em relacdo a recuperacao

(80-110%)?

SIM.

0 método ¢é aplicavel para determinacao de
As, Cd e Pb em amostras de café torrado

em grao ou po.

Fonte: Elaborada pelos autores, 2023.

NAO.
0 método néo é aplicavel

NAO.
0 método nao é aplicavel

NAO.
0 método nao é aplicavel

As: Arsénio; Cd: Cadmio; Pb: Chumbo; LMT: Limite maximo tolerado; LOD: Limite de deteccao; LOQ: Limite de quantificagdo.

Figura 2. Fluxograma de analise da aplicabilidade do método validado para a analise das amostras de café torrado em p6 quanto a presenca de arsénio

(As), cadmio (Cd) e chumbo (Pb), segundo o Codex Alimentarius.

Diante de todas as respostas positivas para os questionamentos
apresentados no fluxograma anterior, observamos que a meto-
dologia validada segundo o documento orientativo do Inmetro é
aplicavel para determinagao de As, Cd e Pb em amostras de café
torrado em po e atende aos critérios de aceitacao estabelecidos
Codex Alimentarius?.

CONCLUSOES

A atual legislacao brasileira voltada para o controle da presenca
de contaminantes em alimentos estabelece os LMT para As, Cd
e Pb, mas nao define quais metodologias devem ser utilizadas,
e sim os critérios de desempenho destinados a verificar a
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aplicabilidade dos métodos na determinacdo da concentracéo de
contaminantes e residuos em produtos destinados a salde.

Nessa busca pelo desenvolvimento de metodologias adequadas
e confiaveis, o documento produzido pelo Codex Alimentarius
é uma excelente ferramenta para garantir resultados fidedignos
aos 6rgaos nacionais e internacionais responsaveis pelo controle
de qualidade de alimentos.

Sendo assim, a metodologia apresentada nesse estudo foi validada,
segundo o documento orientativo do Inmetro, demonstrou ser apli-
cavel para a analise de As, Cd e Pb em café torrado em po e atende
aos critérios de aceitacdo estabelecidos pelo Codex Alimentarius,
contribuindo assim para a protecao e a seguranca da populacao.
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