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RESUMO: Foram determinados os niveis de nitratos em beterraba in natura,
beterraba em pod, beterraba liofilizada e em corantes de beterraba. Estes niveis
variaram de 391 a 34,187 mg/ky, sende malores no corante liguido, beferraba em
pé e heterraba lofilizada., Os dados mostram a necessidade de uma revisfo no
processe de obiengho do corante para que o3 nivels de nitrato sejam reduzidos
e/ou o esiabelecimento de um Hmite de nitrafos na Norma de Identidade e Quali-
dade do Coranie Vermelho de Beferraba.

DESCRITORES:
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INTRODUCAO

Os vegetais possuem um teor natural de
nitratos que eonstitui fonte de mnitrogéniv
necessidrio ao seu devenvolvimenic. Em
recente trabalho feito para avaliar os teores
de nitratos em hortalicas ®, foram encontrados
valores consistentemente altos em amostras
de espinafre e de couve.

Beterraba (Bete vulgaris) é ralz utilizada
na alimentagio e para produgdo de acglear
em alguns palses europeus e na produgho
de corante alimenticio. Sabese gue este &
am dos vegetals gue apresents alto ifeor de
nitratos % 7,

O corante natural Vermelho de Beterraba
¢ um dos corantes naturais eujo uso € per-
mitido em alimentos pela legislagio brasilei-
ral. Este corante é extraide das raizes de
beterraba a partir do suce obiide por expres-
sfo ou per extraciio aquosa e posterior puri-
ficagio .Apresenta-se em soluglo diluida ou
concentrada e em forma de pé. Durante o
processo de obtengio a maior parte dos com-

ponentes naturais, como sais, aglicares e pro-
teinas, é removida.

Podem estar presentes, contudo, #eidos
adicionades para o controle do pH ¢ estabi-
lizacfo, tals como 4cido efirico, ldtico, aseldr-
bico e aquelas substincias que ndo foram
removidas.

Nas monografias referenies ao corante
Vermeiho de beterraba, publicadas peia FAQ
{1963) &, WHO (1978} * e FAO (1078} %, niio
consta o teor de nitratos como impureza do
corante, Na reunifc da “Joint FAO/WHO
Expert Committee on Food Additives”, rea-
lizada em 1982, foi diseutide o estabelecimento
de um limite maximo de 10 mg/kg para
essa impureza, limite este ainda nido estabe-
lecido,

Para estabelecer a correlacic dos teores
de nitratos na beferraba e no corante dela
obtido, foram feitas varias determinagbes em
diferentes tipos de amostra: beferraba in
noture, beterraba em pd e beterraba liofili-
zada. Em amostras de um mesmo lote foi

* Realizade na Se¢ho de Aditivos do Instituto Adolfe Lutz, S&o Paulo.
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feita a determinacio de nitrato nasg diversas
fases de lofilizagdo., O métode usado foif o
deserito por LARA et aliis

MATERIAL E METODOS

Foram analisadaz 25 amosiras de beter-
raba in netwrs, adquiridas nas feiras livres
da cidade de Sio Paulo; 4 amostras de
corante liguide obtidas da beterraba in
natura; 12 amostras de beterraba em po e
3 amostras de beterraba liofilizada adquirida
de firmas comerciais.

Reagentes

Para obtengdo do extroato

Sclugdio de eloreto de cadmio: dissolver
56 g de CdCi: e 50 g de BaCl, em
agua destilada e completar o volume

até 1 litro, em balio voluméirico.
Ajustar ¢ pH igwal a 1, ecom d&cido
claridrico,

Solugio de hidréxido de sodic a 109 p/v
Parae oblengdc do eolung
Solucdc de sulfato de cddmic a 20%
piv
Zinco em bastio

Solugho-tampao {(pH 9,6-9): adicionar 20
mi de 4cido cloridrico concentrado a 500
ml de dgua destilada. Agitar e adicio-
nar 50 m! de hidréxide de amdnia eon-
eentrado. Complefar o volume de 1.0G00

ml.

Pare desenvolvimenlo da cor

Solugao de alfa.naftol: aguecer 360 ml
de agua destilada e 50 ml de éacido
acético a 50°C, e transferiv para um
frasco escurc contendo 0,25 g de acidn
sulfanilico, Agitar até dissolver e adi-
cionar 0,20 g de alfa-naftol, agitando
bem. Bsfriar & temperatura ambiente
e adicionar %0 ml de solugéo de hidré-
¥ido de amédnio a 10%. O pH desta
solugdo deve ser 4,0 4 0.5,

Preparagdo da eoluna

Preparar um coluna estirando uma das pon-
tas de um tubo de 1,5 em de difimeiro e 12
em de eomprimento, Adaptar ao topo da
coluna um funil de separacio de B0 ml, com
haste de I mm de difimetro interno ¢ 25 cm
de comprimento. Colocar de 2 a 3 hastdes de
zinco em um béquer contendo cerca de 100
ml de solugfo de sulfato de ecadmio a 209.
Remover, com uma vareta de vidro, o depé-
sito esponjoso formado depois de 2 a 2
horas, colocando-o em um béquer contendo
Agus destilada. Transferir o c&dmio formado
com o auxilio de aproximadamente 200 m]
de dgua destilada para o cope do liguidifi-
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eador e frifurar duranie 1 a 2 segundos.
Passar em peneira de 20 a 40 malhas. Colo-
car na extremidade afilada da coluna uam
ponco de 14 de vidro seguida de uma camada
de 1 cm de arein e transferir o cadmic para
até quase o topo da mesma, mantendo-a sem-
pre com Agua. Adaptar o funil de separagio
4 coluna através de uma rotha de cortiga
para prevenir a entrada de ar na coluna,
mantendo-a sempre com Agua.

Antes da determinac¢fo do nitrato, lavar
a coluna com 25 ml de HC1 ,iN, em seguida
comn 50 mi de éagua destilada e, finalmente,
com 25 ml de solugio-tampio diluida a 1:9
eom Agua destilada.

Note que, quando o cadmic esponjoso &
mantido debaixo @'Agua, sua atividade
deeresce depois de 24 horas. A edificéncia
de reducic da coluna deve ser sempre con-
trolada. Esta pode ser regenerada por pas-
sagens sucessivas de porgdes de HCI 0,IN,
Agua e ftampdo, como deserito achma.

Eficigneia da coluna: A eficidéneia da
eoluna & testada passando-se solugdes-padrées
de NaNQ,; através da coluna, determinando-
-se a gquantidade de nitrite, de acorde com
o método deserito adiante, e calcula-se a
porcentagem de recuperagio. Os dados obti.
dog com & coluna por nas usada estdo con-
figurados na tabela 1.

Quando a recuperacio for inferior a 909,
regenerar a coluna da seguinte maneira:
desmontar a coluna e transferir o cadmio
para wm béquer contendo HC! 2N e deixar
por um minuto. Em seguida montar a coluna
novamente, passando 50 m! de Agua desti-
lada ¢ 25 m! de solucioe.tampdo 1:9.

Curve padrdo de nitrito de sdédio

Pesar 046 £ de AgNOQO., e dissclver em
100 ml de dgua destilada guente. Transferir
a sclucho obtida e as dguas de lavagem cor-
respondentes ds trés lavagens com 30 ml
de égua destilada para unm balfo volumé.
frice de 1.000 mi. Pesar 9,25 g de NaCi
e colocar no haldo, completande o volume
com Agua destilada; agitar. Deixar descan-
sar. Pipetar § ml do sobrenadante e traunfe-
rir para um balio volumétrice de 100 ml,
completande o volume com Agua destilada,
Um mililitro desta sclugdo corresponde a 10
microgramas de NaNO.,

Pipetar aliquotas de 0,25 a 10 ml desta
solugio para baldes volumétricos de 25 ml
Adicionar 5 ml de solucdo-tampdo e 10 mi
do reagente paraz desenvolver cor. Completar
¢ volume com agua, Colocar os baldes 4
temperatura de 25 a 30°C, durante 30 minup-
tos, para desenvolvimento da cor. Resfriar
# temperatura ambiente e ler em espectro-
fotdmetre em cela de 1 em, a 474 nm, usando
como branco uma sclugdo contendo 10 mi do
reagente para desenvolver cor, 5 mi do tam-
pio, e Agua destilada.
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Com os valores obtidos construir a eurva-
~padrio.

Determinagdo de nitralos

Pesar 10 g da amostra de beterraba (no
caso de beterraba em pd e beterraba liofili-
zada, pesar 1 g da amostra, nao havendo
a necessidade de triturar), transferir pars
o copo do liguidificador e triturar com o
suxilio de 25 ml da Agua. Transferir para
um baldo volumétrico de 200 ml com o auxi-
lic de 58 ml de 4gua, lavande o copo do
liquidificador e adicionar 50 mi da solucéo
de Cd(l. Agitar e deixar deseansar por
uma hora, agitando ocasicnalmente.

Adicionar 190 ml de solugo de hidréxide
de sdédio. Completar o volume com Agua e
filtrar imediatamente em papel de filtro
isento de nitrito. O filtrado estd pronte para
ser passado na coluna de cidmio.

Pipetar 20 ml (5 ml se for beterraba em
pé ou liofilizada) da solugdo desprofeinizada

para um béquer de 150 ml e adicionar 5 ml
da solucfo-tampiio. Colocar o contedde no
funil de separacio e passar pela coluna de
eddmio a pma velocidade de 5 mi/min., rejei-
tando oz primeiros 10 ml. Passar dgua des-
tilada através da eoluna, recolhendo o eluado
em balio volumétrico de 100 ml até atingir
esse volume, tomando cuidado para que a
coluna néo seque.

Pipetar 10 m! (56 ml se for beterrabsa em
pGé ou liofilizada) do eluado para um balio
volumétrico de 25 mi, adicionar 5 m! da solu-
cio-tampfo e 10 m] do reagenie para desen-
volver cor. Deixar em banho-maria a 25-30°C,
durante 80 minutes. Esfriar 4 temperatura
ambiente ¢ fazer a medida espectrofotomé-
trica, em cela de 1 em, a 474 nm, usando
como branco uma solugie contendo 30 mi de
reagente para desenvolver cor, 5 ml do tam-
pio e 10 ml de dgua destilada.

Caleular o valor de nitrite, usando a curva-
-padrio., Para obter o valor de nitrato na
amostra, multiplique o valor encontrado pelo
fator 1,231.

TABELA 1

Eficiéneie da ecolune na recuperecdo de nitritos e nitratos

Quantidade de NaNO, | Valor tedrico de NaNOQ. Valer encontrado Recuperacio

passada ha coluna eorrespondente a NaNO, em NaNQO, NaNQ,
He WE ne G

4 3,24 3,88 108,7

8 6,48 6,68 102,7

12 8,72 9,66 99,3

20 16,20 16,60 1024

40 32,40 32,56 10,7

56 45,36 46,32 1023
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TABELA 2

Teores de nitrates em NaNO,

Baterrzba Corante liguide Beterrabs Beterraba
Amostra in nalurs de beterrsbs em pb liefilizada
n® mg/kg mg/kg mg/kg mg/kg
1 931 12.448 24.710 15,717
2 1.474 12.723 23.721 34 187
3 1.872 17.8680 21.613 24 515
4 3.020 18.572 31.990
[} 1.259 14,561
6 391 16.032
¥ 2.465 18.858
8 1.841 16.679
9 2.17% 18793
1¢ 1.215 1%.832
13 1.005 21.562
12 4.178 21.613
i3 1.5090
14 4.207
5 3.584
ig 4.95¢G
17 1.495
18 2.939
19 3.564
20 3.155
21 2,954
22 3.589
23 £.080
24 4.08%
25 3.819
TABELA 3
Teores de nilretos em NaNO;
Valor minimo | Valer mixime Média Medians
Amostras mgfkg mglkg mg/kg mg/kg
Beterraha “in natura” 391 4.207 2.579 2.839
Corante liguido de beterraba 12.446 18.572 15.850 | e
Beterraba em pé 13.632 31.950 20,130 20.582
Beterraba liofilizada 16.717 34.187 26.13% e

-
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RESULTADOS E DISCUSSAC

As amostras de beterraba in naturg,
corante liguido de beterraba, beterraba em
pd e heterraba liofilizada, que foram anali-
sadas, tém seus tceres de nitrato em NaNO.
demonstrados na tabela 2 e, na tabela 3
estdo relacionados o8 valeres minimo, mAaxi-
mo, média e mediana respectivos.

Foram analisadas amostras de um mesmo
fote, na seqiiéneia do proeessamento de lo-
filizagiio ¢ os teores de nitrato cncontrados
foram os seguintes: beterrabs in naturg,
1.215 mg/kg; beterraba em pd, 51.990 mpg/
kg; Dbeterraba liofilizada, 34.187 mg/kg
expressos em NaNO..

A comparagic destes resultados indica o
elevado teor de nitratos ma beterraba in
ratura. Este teor, guando a beterraba é sub-
metida a processaments para obiencio do
corante, torna-se mailor, numa média de 2.570
mg/ke na beterraba in natura, e 15.850 mg/
kg no corante liguido de beterraba, 20.730

mg/kg na beterraba em pé e 26.159 megske
na beterraba licfilizada. Isto mostra, embora
se disponha de poucos dados, que os diferen-
tes processamentos nio eliminam os nitratos
contidos na amostra, mas os concentram.

As normas internacionais nio estabelece-
ram um teor limite para oz niirates como
impureza no corante de beterraba. Istc mos-
tra a neecessidade de revis@o no processo de
obtencio do corante (reducfic do nitrato exis-
tente} ou na norma, para estabelecer esse
limite.

CONCLUSAOQ

Recomendsa-se, 4 luz destes resuitados, que
se estabelega limite de nitratos para constar
em monografia de corantes de beterraba,
pois todas as amostras disponiveis no mer-
cado apresentam fteores elevados de nitratos,
nédo condizentes com a proposta de 10 mg/ky
j4 apresentads a nivel internacional.
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ABSTRACT: Levels of nitrates were defermined in nainral sugar-beei, pow-
dered sugar-beet, lyophilized sugar-beet and beet dyes (beet red, liguid or powder).
These levels varied from 391 to 34,181 mg/kg and they were higher in liguid and
powder beet dyes while the highest levels were found in lyophilized products. These
resulis sugpest that the process for obtaining the heet dye must be revised and
that there is a need for fixing a lmit fo nifrates in the Identity and Quality

Specifications for beet red.
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