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Introducao |

O iodo é um elemento essencial para 0s seres
humanos. Sua falta no organismo leva a distirbios
de deficiéncia de iodo, enquanto que o seu excesso
pode resultar em problemas patolégicos graves.
Sabendo-se que a determinacédo de iodo pode ser
critica devido, principalmente, a sua volatilidade na
forma de HI ou |, (gerados durante a etapa de
decomposicdo das amostras), busca-se o
desenvolvimento de métodos analiticos adequados,
que possibilitem a determinacdo de baixas
concentracdes deste elemento de forma satisfatéria.
Neste contexto, o uso de solugﬁes extratoras
alcalinas vem sendo recomendado."**

Assim, neste trabalho, sdo comparadas diferentes
técnicas de preparo de amostras de algas marinhas
comestiveis, para posterior determinacdo de iodo
por ICP-MS. Para tanto, foi utilizada a combustao
iniciada por micro-ondas (MIC), onde os vapores
sdo absorvidos em meio apropriado e a extracdo
alcalina em bloco digestor utilizando diferentes
solucdes extratoras.

Resultados e Discussao |

A amostra de alga marinha (do tipo nori), utilizada no
preparo do sushi (integrante da culinaria chinesa),
foi adquirida no comércio local de Pelotas/RS, e
moida em moinho criogénico (Spex Certi Prep,
modelo 6750, Metuchen, EUA). Posteriormente, a
amostra foi seca, em estufa, a 60 °C por 4 h e
submetida a diferentes procedimentos de preparo de
amostra. O primeiro procedimento foi a combustéo
iniciada por micro-ondas Multiwave 300 (Anton Paar,
Austria), equipado com 8 frascos de quartzo (80 ml,
80 bar e 280 ), utilizando NH 4NO3 (50 pl, 6 mol I
1), como iniciador de combustdo, (NH,;),CO; 50
mmol I (6 ml), como solucdo absorvedora e uma
pressdo de O, de 20 bar. Nesse procedimento foi
programado 5 min. de irradiacdo a 1400 W, seguido
de 20 min de resfriamento. A amostra foi preparada
na forma de comprimidos (300 mg) e o material de
referéncia certificado (CRM) BCR 150 (Skim Milk
Powder) foi utilizado para a avaliar a exatidao. O
segundo procedimento foi a extracdo em bloco
digestor (Marconi MA 4025), equipado com
controlador digital de temperatura e frascos de vidro
(50 ml), utilizando 400 mg de amostra, e avaliando a
utilizacdo das solucdes extratoras (8 ml) de HTMA
0,11 mol ' e de (NH4),CO3; 50 mmol ", com
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aquecimento a 90 °C por 3 h e 30 min. Por dltimo,
foi realizada a determinacdo da concentracdo de
iodo em um espectrémetro de massas com plasma
indutivamente acoplado - ICP-MS (ELAN DRC I,
PerkinElmer Sciex, Canada). Os resultados obtidos
para os diferentes  procedimentos  estdo
apresentados na Tabela 1.

Tabela 1. Determinacgédo de iodo por ICP-MS em algas.

Concentracéo de iodo (ug g'l)
Extracao Extracao
Amostra MIC HTMA (NH.),CO3
BRC 150" 1,24 +0,04 nd nd
Amostra de
alga 63,90+4,71 | 40,08+512 | 22,43 +3,42
marinha

*Valor certificado para iodo BCR 150 = 1,29+0,09 ug g*
nd = ndo determinado

O wvalor encontrado no CRM analisado foi
concordante em 96% com o certificado, no
procedimento de decomposicdo por MIC, o que
torna os resultados obtidos por esta técnica
confidveis para a amostra de alga marinha. A partir
disso, pode-se considerar a extracdo com
(NH,4),CO3 ineficiente, pois, apresentou uma
recuperacdo em torno de 35% de iodo. Contudo, na
extracdo com HTMA, verificou-se uma melhor
recuperacdo da concentracdo de iodo (63%), porém
ainda insatisfatéria se comparada com o
procedimento por MIC.

Conclusoes |

O procedimento por MIC foi apropriado para a
determinacdo de iodo em algas marinhas por ICP-
MS. O procedimento permite a decomposicdo
simultanea de até 8 amostras em 25 min, 0 que é
uma grande vantagem comparado aos demais
procedimentos  avaliados. Além  disso, o
procedimento proposto possibilita a escolha da
solucdo absorvedora apropriada ao analito, bem
como a técnica de deteccao.
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