CIC m——

l UFPELOTAS 21° Congresso de Iniciacao Cientifica | 42 Mostra Cientifica | Universidade Federal de Pelotas
f——— 200 ——

APLICACAO DA COMBU~STAO INICIADA POR MICRO-ONDAS PARA A
DETERMINACAO DE | EM CAMARAO POR ICP-MS

TORALLES, Isis Goncalves; HARTWIG, Carla de Andrade; COSTA, Vanize
Caldeira; CRIZEL, Marcelo Guerreiro; SCHMIDT, Janaina Borges Cardoso;
MESKO, Marcia Foster

Laboratério de Controle de Contaminantes em Biomateriais, Centro de Ciéncias Quimicas,
Farmacéuticas e de Alimentos, Universidade Federal de Pelotas.
*isistoralles@yahoo.com.br; marcia.mesko@pg.cnpq.br

1 INTRODUCAO

A pesca do camardo é uma importante atividade econémica do estuério
da Lagoa dos Patos, principalmente nas regiées dos municipios de Pelotas e Rio
Grande. Atualmente, sabe-se que na Col6nia Z-3 (Pelotas), mais de 900 familias
dependem exclusivamente da pratica pesqueira e/ou outras atividades da regido
para geracdo de renda (ANJOS; NIEDERLE; CALDAS, 2004). Além disso, o
pescado €, geralmente, a base da alimentacdo destas populacdes presentes em
regibes costeiras e de baixa renda. Cabe destacar que a espécie de camardo
Litopenaeus vannamei representa 95% das espécies em cultivo no Brasil, devido
principalmente a sua elevada taxa de crescimento, boa conversdo alimentar e facil
adaptacao a diferentes condicfes climaticas (CASTRO; PAGANI, 2004).

Os produtos de origem marinha, como o camardo, sdo considerados
alimentos de grande importancia na dieta alimentar humana, devido seu alto teor
nutricional (SRIKET et al., 2007). Desta forma, € de suma importancia monitorar a
guantidade de iodo (I) nestes alimentos, visto que sdo reconhecidamente fontes
naturais deste elemento, que pode ser considerado essencial para o crescimento e
desenvolvimento do corpo humano. A deficiéncia de iodo no organismo pode
ocasionar disturbios nutricionais, enquanto que o excesso deste elemento pode levar
ao desequilibrio da tireéide (WHO, 1996).

Dentre as varias técnicas analiticas disponiveis para determinacao de I,
tais como espectrofotometria na regido do ultravioleta e visivel (UV/Vis), voltametria,
andlise por ativacdo neutrbnica (NAA), espectrometria de emissdo Optica com
plasma indutivamente acoplado (ICP OES), entre outras, a espectrometria de massa
com plasma indutivamente acoplado (ICP-MS), merece destaque por apresentar
vantagens como a sua elevada sensibilidade, seletividade e rapidez de analise
(KNAPP et al., 1998; VANHOE et al.,1993; GELINAS et al., 1998). Entretanto, de
uma forma geral, quando se pretende determinar iodo a etapa de decomposicao da
amostra é bastante decisiva, principalmente, em fungcédo da possibilidade de perdas
do analito por volatilizacdo. Assim, a etapa de preparo de amostras visando a
determinacdo de iodo, devem priorizar métodos que solucionem estes problemas,
como por exemplo, pela utilizagdo de solugdes alcalinas, ou procedimentos de
combustdo das amostras em sistemas fechados (KNAPP et al., 1998; MESKO et al.,
2006).

Portanto, tendo em vista o significativo consumo de camardes na regiao
de Pelotas, e a pouca informacao existente sobre a concentracdo de iodo nestes
crustaceos, este trabalho tem o objetivo de determinar iodo por ICP-MS em
amostras de camardo com e sem casca, apos preparo da amostra pelo método de
combustéo iniciada por micro-ondas (MIC).
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2 MATERIAL E METODOS

As amostras de camardo (Litopenaeus vannamei) utilizadas neste
trabalho foram obtidas no comércio local. Foram denominados como camardes com
casca os camardes comercializados inteiros; e, como camardes sem casca aqueles,
onde casca, cabeca e patas foram removidos. Os dois tipos de amostra foram
lavados com agua purificada, triturados em processador doméstico, secos em estufa
a 85 °C por 24 h, segundo procedimento descrito por Eckhoff e Maage (1997) e
cominuidas em moinho criogénico (Spex Certi Prep®, modelo 6750, Metuchen,
EUA) até tamanho de particula inferior a 120 um.

2.1 CARACTERIZACAO FISICA DAS AMOSTRAS

O teor de umidade e cinzas das amostras de camardo com e sem casca,
foram determinados pelos métodos da AOAC (1999 e 2011, respectivamente).

O peso médio das amostras de camardo e a relacdo massa
corpérea/cabeca/casca e patas foram obtidos a partir da média da pesagem,
aleatdria, de 20 amostras individuais de camardes inteiros, seguida da pesagem da
cabeca, casca e patas, e massa corporea referente a cada um destes crustaceos,
segundo adaptacdes de determinacdes de peso médio descritas pelo Instituto Adolfo
Lutz (IAL, 2008).

2.2 PROCEDIMENTO DE DECOMPOSICAO POR MIC

Para a decomposicdo, as amostras foram prensadas na forma de
comprimidos com massa de 500 mg, os quais foram posicionados na base de um
suporte de quartzo contendo um disco de papel filtro umedecido com 50 11 de
NH4NO3 6 mol I-1 (solucéo iniciadora de combustdo). O suporte foi posicionado
dentro de um tubo de quartzo com capacidade de 80 ml, contendo 6 ml de NH40OH
50 mmol I-1 (solucdo absorvedora). O conjunto foi levado ao rotor de um forno micro-
ondas (Multiwave 3000®, Anton Paar, Austria), pressurizado com 20 bar de 02, e,
subsequentemente, submetido a irradiacdo de 1400 W por 5 min (pressao e
temperatura maxima de 80 bar e 280 °C, respectivamente), seguido de 20 min de
resfriamento (MESKO et al., 2006).

A determinacgédo de iodo foi feita através da técnica de espectrometria de
massas com plasma indutivamente acoplado (ICP-MS, ELAN DRC II, PerkinElmer
Sciex, Canada).

Para verificar a exatiddo do método proposto, foi utilizado o material de
referéncia certificado (CRM) de musculo bovino (NIST 8414, Bovine Muscle).

3 RESULTADOS E DISCUSSAO

Os resultados encontrados na determinagcdo do peso médio dos
camardes, e a relacdo massa corpOrea/cabeca/casca e patas, mostraram que 0s
crustaceos submetidos as analises tém massa meédia de 6,4 + 2,4 g, sendo que a
massa corpérea representa 53,1 + 1,8%, a cabeca representa 33,1 + 2,5%,
enquanto que casca e patas sao responsaveis por 13,8 £ 1,9% da massa total. O
desvio obtido na massa média dos camardes representa a pesagem de camardes
de tamanhos variados.
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Na Tab. 1 estdo apresentados os resultados obtidos para a determinagao
de iodo por ICP-MS nas amostras de camardo com casca, sem casca e ho CRM
(NIST 8414), decompostas por MIC. Ainda, estdo apresentados os teores de
umidade e cinzas determinados nas amostras.

Tabela 1 — Determinacao de | por ICP-MS, ap6s decomposicdo por MIC e teores de umidade e
cinzas (n=3).

Amostra Concentracao de Umidade Cinzas (%)
iodo (%)
(Mg 9-1)

Camarao com 11,3+1,0 80,5+0,5 33+04
casca

Camarao sem 0,28 + 0,01 80,9+0,1 1,1+0,1
casca

NIST 8414 0,041 + 0,003 - -

Valor certificado para I: 0,035 + 0,012 ug g-1.

Os teores de umidade obtidos para o camardo com e sem casca hao
apresentam variagao significativa, o que indica que o maior percentual de umidade
encontra-se na massa corpérea. Além disso, os valores encontrados sao coerentes
com os dados da literatura, que citam uma variagdo de 70 a 85% de umidade
(SRIKET et al., 2007).

O teor de cinzas determinado para as amostras de camardo sem casca
foi similar aos valores reportados por Sriket et al. (2007) para amostras de camaréo
das espécies Penaeus monodon e Penaeus vannamei. Para as amostras de
camardo com casca, o teor de cinzas obtido foi duas vezes superior ao encontrado
para as amostras de camardo sem casca, 0 que pode ser devido a presenca de
materiais inorganicos nos residuos de casca e cabeca (ASSIS; STAMFORD;
STAMFORD, 2008).

Com relacdo as determinacdes de iodo, € possivel perceber que a
concentracdo de iodo no camardo com casca foi superior (cerca de 40 vezes) aquela
obtida a partir das amostras de camardo sem casca. Estes resultados tiveram sua
exatiddo assegurada pela concordancia com o CRM analisado, decomposto e
determinado nas mesmas condi¢des das amostras.

4 CONCLUSOES

Com o desenvolvimento deste trabalho foi possivel comprovar a presenca
de iodo, mesmo que em baixas concentracfes, na espécie de camardo estudada,
verificando que os maiores teores do analito foram encontrados em camardes
inteiros, 0 que permite relacionar as maiores concentracbes do analito com a
presenca das fracdes de casca, cabeca e patas. Além disso, a técnica de ICP-MS foi
adequada para a determinacdo iodo em baixas concentracdes nas amostras de
camardo, apés decomposicao por MIC.

5 AGRADECIMENTOS

FAPERGS, CNPq e CAPES.
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