Sociedade Brasileira de Quimica (SBQ)

Avaliacdo de Diferentes Métodos de Preparo de Amostra para a
Subsequente Determinacéo de Cloro em Algas Comestiveis

Natanael R. X. Pires'(IC)", Lizangela R. Ferreira’(PG), Vanize C. Costa'(IC), Leticia Pereira? (PG)
Liange O. Diehl’(PG), Erico M. M. Flores’(PQ), Marcia F. Mesko'(PQ) (natanael.pires@yahoo.com.br)

'centro de Ciéncias Quimicas, Farmacéuticas e de Alimentos, Universidade Federal de Pelotas, Pelotas-RS
2Departamento de Quimica, Universidade Federal de Santa Maria, Santa Maria-RS

Palavras Chave: algas, cloro, preparo de amostras

Introducao

Algas marinhas comestiveis, como por exemplo,
Porphyra spp. (nome comercial Nori) sdo ricas em
proteinas, V|tam|nas B e C, além de outros
nutrientes." O cloro é considerado um elemento
essencial, e sob a forma de anion consiste no
principal regulador de fluido extracelular.? Como as
algas possuem uma matriz complexa, geralmente,
sdo necessarias condi¢des drasticas de preparo de
amostras para a posterior determinacdo de
elementos-traco. No entanto, o pré-tratamento da
amostra baseado no uso de &cidos, comumente
usado para a posterior determinagéo de varios
elementos, pode levar a perda de espécies volateis,
como, por exemplo, o cloro.?

Assim o0 presente trabalho, tem por objetivo
comparar diferentes métodos de preparo de
amostras de algas marinhas comestiveis, tais como
a extracdo convencional em meio aquoso e alcalino
e a combustao iniciada por micro-ondas (MIC), para
a posterior determinacdo de Cl, por volumetria de
precipitacdo (Mohr) e cromatografia de ions (IC).

Resultados e Discussao

A amostra de alga marinha do tipo nori, utilizada no
preparo de sushi, foi moida (Quimis - Q298A), seca
em estufa, por 4 h a 60 °C, e submetida a diferentes
procedimentos de preparo de amostra. Para o
método de extragdo com aquecimento convencional
foi pesada cerca de 500 mg de amostra e levado a
extracdo com 80 ml de agua Milli-Q® a 80 °C em
chapa de aquecimento, com agitacdo por 10 min.
Apés, a mistura foi filtrada e avolumada a 100 ml. O
mesmo procedimento foi realizado ut|I|zando como
solucdo extratora NH,OH (10 mmol ™). Outro
método utilizado foi a MIC, na qual a amostra foi
preparada na forma de comprimidos (500 mg) e
levada a decomposicdo em um forno de micro-
ondas Multiwave 3000® (Anton Paar, Austria),
equipado com 8 frascos de quartzo (80 ml, 80 bar e
280 °C), utilizando NH4NO; (50 pl, 6 mol 1) como
|n|C|ador de combustédo e 6 ml de NH4,OH (50 mmol
I') como soluc&o absorvedora. A pressdo de O, foi
de 20 bar, e a programacdo foi de 5 min de
irradiacdo a 1400 W, e 20 min de resfriamento.
Para avaliar a exatiddo do método o material de
referéncia certificado (CRM) NIST 1547 (Peach
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Leaves) foi submetido as mesmas condi¢cdes da
amostra e também foram realizados ensaios de
recuperacdo. Para a determinacdo de Cl por
volumetria, uma aliquota de 10 ml do filtrado teve
seu pH ajustado entre 8,0 e 9,0, sendo submetida a
titulacio com AgNO; (0,01 mol 1), em presenca de
K>CrO,4 5% (m/v). Ainda, CI foi determinado por IC
(Professional IC 850, Metrohm). Os resultados
obtidos por IC estao apresentados na Tabela 1.

Tabela 1. Determinacdao de CIl por IC, apoés
diferentes procedimentos de preparo de amostras.

Concentracao de Cl (ug gl,n=3

Extracdo em Extracéo

c { MIC
agua alcalina
Aloa 5095,3 + 47475 + 5329,2 +
9 611,2 593,5 47,1
NIST
1547 nd nd 345,26 + 2

* Valor certificado para cloro NIST 1547 = 360 +19 ug g™~
nd = ndo determinado

O valor determinado para Cl no CRM analisado,
apds decomposicdo por MIC foi concordante acima
de 95 % com o valor certificado. O valor obtido na
extracdo em agua para Cl foi concordante com o
obtido por MIC em mais de 95 % e para a extragado
alcalina foi em torno de 90%, 0 que comprova que a
extracdo em agua é eficiente para Cl. Além disso, é
importante destacar que os resultados obtidos por
Mohr, foram concordantes com os determinados por
IC, demonstrando a aplicabilidade dos métodos de
preparo de amostras avaliados. Contudo, quando a
MIC é utilizada o RSD é sempre inferior a 1%.

Conclusoes

Embora a extracdo com Aagua quente possa ser
utilizada para a extracao de Cl em amostras de
alga, a MIC foi adequada para a decomposicdo de
amostra apresentando baixos teores de carbono
residual, menores RSDs e menor risco de
contaminacao.
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