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RESUMO: O objetivo deste trabalho foi comparar os diferentes métodos de
secagem para determinacdo de isGtopos estaveis na parte edivel de corvinas.
Foram utilizadas duas metodologias de secagem; secas em estufa a uma
temperatura constante de aproximadamente 50 ° C, durante 48 h e liofilizadas
a —40 -C durante 48 h em liofilizador. As amostras foram analisadas utilizando
um espectrometro de massa de razao isotopica. Houve diferenca significativa
nas médias de Nitrogénio (615N), sendo que as amostras secas em estufa
apresentaram maior coeficiente de variagdo em relacdo as amostras
liofilizadas, porém ndo houve diferenca significativa para o Carbono (613C). O

meétodo de liofilizac&o foi 0 mais adequado para a desidratacdo das amostras.

Palavras-chave: is6topos estaveis; métodos de secagem; Micropogonias

furnieri.

ABSTRACT: The aim of this work was to compare the different drying methods
for determination of stable isotopes. We used two methods of drying; oven dried
at a temperature of about 50° C for 48 h and freeze dried at -40°C for 48 h. The
samples were analyzed using a mass spectrometer for isotope ratio. There was
significant difference in mean nitrogen (815N), while the samples dried in an
oven showed higher coefficients of variation for samples freeze dried, but there
was no significant difference for the carbon (613C). The freeze dried method

was suitable for the dehydration of the samples.
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INTRODUCAQO: A corvina, Micropogonias furnieri, € um peixe demersal
e benténico com distribuicdo no Golfo do México, Antilhas e Argentina. Esta
espécie é muito comum na zona costeira do sul e sudeste do Brasil, tem
importancia comercial significativa e constitui uma parcela significativa do
pescado desembarcado nos postos de toda a regido (MENEZES &
FIGUEIREDO, 1980).

O aumento da comercializacdo global possibilitou que peixes similares
possam ser provenientes de diferentes pontos de origem 0 que aumenta a
possibilidade de enganos nao intencionais e fraudes na discriminacdo de
espécies (BELL et al., 2007).

A espectrometria de massa de razao isotopica pode oferecer inequivoca
evidéncia de adulteracdo de alimentos e, portanto, pode ser utilizado como
uma pratica ferramenta para o uso diario por laboratérios de controle e
fiscalizacdo agéncias no processo de comércio fraudulento (KELLY, 2003).

Os elementos C, N, S, H e O possuem mais que um isétopo, e para
medir a composi¢ao isotOpica natural dos materiais com elevada precisdo
utiliza-se espectréometro de massa (DAWSON & BROOKS, 2001). Porém,
existem grandes diferencas entre os métodos de processamento usados para
preparar as amostras para determinacéo de isétopos (FRY & SMITH, 2002).

Para a determinacdo das razdes isotdpicas é necessario a desidratacao
da amostra. Isso pode ser feito de liofilizagdo ou secagem a 40-70 °© C. O
primeiro método fornecem uma extracdo de agua total, intra e extra-celular,
enquanto que o método de secagem ndo pode garantir a eliminagéo total da
agua (CARABEL et al., 2006).

O objetivo deste trabalho foi comparar os diferentes métodos de

secagem para determinacao de isétopos estaveis.

MATERIAIS E METODOS: O experimento foi realizado no Centro de

Isotopos Estaveis Ambientais, Instituto de Biociéncias de Botucatu.
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As corvinas (Micropogonias furnieri) utilizadas foram capturadas em
Santos-SP. A espécie foi caracterizada sob o ponto de vista morfolégico,
seguindo-se a remocédo da parte comestivel e homogeneizacéo.

Foram utilizadas duas metodologias de secagem das amostras para a
analise de isOtopos estaveis; secas em estufa (Micronal, Piracicaba, Brasil), a
uma temperatura constante de aproximadamente 50 ° C, durante 48 h e
liofilizadas a —40 -C durante 48 h em liofilizador(Christ, Alpha 2-4 LD Plus,
Munchen - Germany).

Apos a secagem o material foi pulverizado até um po6 fino usando um
moinho criogénico (Spex Certipret) com nitrogénio liquido a -196 °C. Para a
andlise dos is6topos estaveis, foram pesados em balanca (MX5, Mettler
Toledo, Greifensee, Switzerland) cerca de 500 g (815N) e 60 g (para 613C)
do material pulverizado e estes foram acondicionados em capsulas de estanho
cilindricas, com 5 x 9 mm. As amostras foram analisadas utilizando um
espectrobmetro de massa de razdo isotOpica, tipo Delta S (Finnigan Mat,
Bremen, Alemanha), acoplado a um analisador elementar CHN (EA 1108 -
CHN Elemental Analyzer Fisons).

As razbes isotOpicas das amostras, analisadas em duplicata, foram
comparadas aos padrdes internacionais estabelecidos para o carbono — PDB
(Pee Dee Belemnite, um féssil de Belemnitella americana da formacéo Pee
Dee, da Carolina do Sul, EUA) — e para o nitrogénio — ar atmosférico (N2).
Esses valores, designados pela terminologia delta (8), em unidade por mil (%),
foram calculados através da seguinte equacao:

dsample=[(Rsample/Rstandard)-1]x1000

Os dados foram comparados por analise de variancia (ANOVA), através
do Programa Statistic [8] e as médias foram comparadas pelo teste de Tukey a

5% de significancia.
RESULTADOS E DISCUSSAO: Na Tabela 1 est&o presentes os valores

de isOtopos estaveis das amostras de corvinas secas pelo método de

liofilizacdo e estufa.
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Houve diferenca significativa nas médias de Nitrogénio (615N), sendo
que as amostras secas em estufa apresentaram maior coeficiente de variacéo
(3,74%) em relacdo as amostras liofilizadas (1,96%), porém n&o houve

diferenca significativa para o Carbono (613C).

Tabela 1: Médias e desvio padrdao dos isotopos estaveis das amostras
de corvina submetidas a secagem em estufa e liofilizadas.

Elementos (%o)

Método
Carbono (613C) Nitrogénio ( 815N)
Liofilizado -17,7+0,33% 14,71+0,292
Estufa -17,78+0,33°% 14,02+0,52°

a,b Letras sobrescritas diferentes significam diferencga significativa a 5% entre os tratamentos de acordo

com o Teste Tukey.

Carabel et al. (2006) também observou diferenca entre os mesmos
meétodos de secagem para 0 615N em alguns constituintes da cadeia alimentar
marinha. Segundo o autor, o0 método de liofilizagcdo foi 0 mais adequado para a
desidratacéo inicial de amostras, exceto em amostras acidificadas que devem
ser desidratadas por secagem em estufa. Outro fator importante, Segundo
Tuck et al. (1997), é que as amostras liofilizadas podem ser utilizadas em
outros tipos de analises, como por exemplo, andlises bioguimicas. Através
desses resultados podemos caracterizar com maior precisdo o valor dos

isétopos estaveis.

CONCLUSAO: O método de secagem por liofilizagdo apresentou menor
variacdo do Nitrogénio para essas amostras em relacdo a secagem em estufas,
sendo assim 0 método mais adequado para a analise de is6topos estaveis para

a corvina (Micropogonias furnieri).
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