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1 INTRODUGCAO

A determinacao de iodo em alimentos é de grande importancia visto que € um
dos elementos-traco essenciais, presente em processos metabdélicos em humanos e
animais. A presenca de iodo em alimentos é considerada essencial a dieta humana,
podendo ser encontrado naturalmente ou, até mesmo, adicionado como suplemento.
Além disso, compostos de iodo sdo algumas vezes usados como desinfetantes,
podendo ser encontrados posteriormente nos alimentos industrializados. A
deficiéncia de iodo nos seres humanos pode levar ao mau funcionamento do
organismo, em especial a doenca do bdécio e seu excesso pode levar ao
desequilibrio da tireide (KNAPP et al., 1998; VANHOE, et al.,1993; GELINAS, et al.,
1998).

Vérias técnicas analiticas podem ser utilizadas na determinacdo de iodo,
como, por exemplo, a espectrofotometria no ultravioleta e visivel, a voltametria, a
espectrometria de emissao 6ptica com plasma indutivamente acoplado (ICP OES), a
espectrometria de massas com plasma indutivamente acoplado (ICP-MS), a analise
por ativacdo neutrénica (NAA), a cromatografia de ions (IC) e a espectrometria de
fluorescéncia de raios-X (XRF) (KNAPP et al., 1998; VANHOE, et al.,1993;
GELINAS, et al., 1998; VARGA, 2007). Entretanto, a etapa de decomposi¢do das
amostras é a mais critica, devido, principalmente, a sua volatilidade na forma de HI
ou l,. Para evitar este tipo de perda, procedimentos baseados na extracdo com
solugBes alcalinas tém sido sugeridos, bem como técnicas baseadas na combustao
da amostra (KNAPP et al., 1998; VANHOE, et al.,1993; GELINAS, et al., 1998).

Desta forma, tendo em vista a grande relevancia da determinag&o de iodo em
alimentos, o presente trabalho visa a avaliacado de diferentes formas de preparo de
amostras de leite em pé para a andlise de iodo, considerando a volatilidade deste
elemento, e a facilidade com que ocorrem perdas nesta etapa da analise.

2 METODOLOGIA (MATERIAL E METODOS)

De acordo com a revisdo da literatura (KNAPP, et al., 1998; FECHER, et al.,
1998; RADLINGER e HEUMANN, 1998), foram avaliados alguns procedimentos de
decomposicdo de amostras em meio acido e extracdo em meio alcalino, visando a
subsequente determinacdo de iodo em amostras de leite em pd, o que motivou a
escolha dos procedimentos estudados.
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Como o objetivo do trabalho foi analisar as técnicas de preparo de amostra, a
fim de verificar a ocorréncia de perdas do analito, usou-se um material de referéncia
certificado de leite em po6 desnatado (BCR 150). Além disso, foi feita a determinacao
de iodo em amostras de leite em p6 adquirida no comércio local.

Os procedimentos de decomposicao por via umida, e extragdo com hidroxido
de tetrametilaménio (HTMA), assistidos por radiagdo micro-ondas, foram feitos em
forno de micro-ondas Multiwave 3000® (Anton Paar, Austria, equipado com 8 frascos
de quartzo, 80 mL, 80 bar e 280 °C), e os procedimentos de extragdo convencional
foram feitos em bloco digestor (Tecnal, Piracicaba, Brasil), equipado com controlador
digital de temperatura (TEOO7D) e com frascos de politetrafluoretileno (PTFE) com
volume de 50 mL. Para a decomposicéo por via iumida, foram utilizados 250 mg de
amostra, 6 mL de HNO3 14 mol L™ e 1 mL de H,0, (30% m/v). Na extrac&o alcalina
assistida por micro-ondas, utilizou-se 200 mg de amostra e 6 mL de solucdo de
HTMA 0,11 mol L*, mantendo-se o aquecimento por 20 min. Na extracéo
convencional, a massa foi de 200 mg e a solucao extratora foi 6 mL HTMA (0,11 e
1,7 mol L) com aquecimento por 3 h. Nas extracdes utilizando a solucéo de HTMA
a temperatura foi mantida em 90 °C para garantir que a solucédo néao seja degradada.
Apoés a etapa de extracdo com HTMA, as amostras foram centrifugadas previamente
a etapa de determinacéo.

A determinacgédo de iodo foi feita utilizando-se a técnica de espectrometria de
massa com plasma indutivamente acoplado (ICP-MS, ELAN DCR IlI, PerkinElmer
Sciex, Canada). Estas analises foram feitas na Universidade Federal de Santa Maria
(UFSM), tendo em vista a ndo disponibilidade deste equipamento no nosso grupo de
pesquisa na UFPEL.

3 RESULTADOS E DISCUSSOES

Os resultados obtidos para a determinagdo de iodo no MRC BCR 150,
utilizando os diferentes procedimentos, estdo mostrados na Tabela.

Tabela. Resultados para a determinacdo de iodo por ICP-MS em leite em pd apds diferentes
procedimentos de preparo da amostra (n=4).

Concentracao de iodo (ug g™)

Via iumida

L Extracao alcalina Extracao Extracdo
Amostra  gssistida com xrag ) ac ac
micro-ondas assistida com micro- convencional com convencional com
ondas HTMA 0,11 mol L  HTMA1,7molL™* HTMA 0,11 mol L™
(HNO3/H,0,)
BCR
150* 0,91+0,12 1,33+0,11 1,57+0,25 1,26 £+ 0,15
Leite em
06 nd 2,71 +0,24 nd 2,61+0,31

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

Como pode ser observado na Tabela 1, os resultados obtidos para a
determinacao de iodo, no CRM BCR 150, por ICP-MS utilizando o procedimento de
decomposicdo em meio acido, bem como com o procedimento de extracdo com
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aquecimento convencional utilizando HTMA 1,7 mol L, ndo foram concordantes
com o valor certificado. No caso da decomposi¢cdo em meio 4cido, foi observado que
ocorreram erros na determinacdo, provavelmente devido a perdas das espécies
volateis formadas nesta etapa e no caso da extragcdo em meio alcalino, com HTMA
1,7 mol L™, os valores foram superestimados provavelmente por problemas de efeito
de memoria durante a determinagéo pela técnica de ICP-MS. Contudo, quando esta
solugéo de HTMA foi utilizada em uma concentracdo mais baixa (0,11 mol L) foram
obtidas concordancias com o valor certificado superiores a 97% no procedimento de
extracdo assistida por micro-ondas, assim como para o procedimento de extracao
convencional. Os limites de deteccéo (LD) obtidos para a técnica de ICP-MS usando
0os procedimentos de extracdo alcalina assistida por micro-ondas e convencional
foram de 7,5 e 9,0 ng.g™*, respectivamente.

Desta forma, pode ser observado que os procedimentos de extragcdo com
HTMA 0,11 mol L*, tanto convencional quanto assistida por micro-ondas, se
mostraram mais apropriados para a extracao de iodo em leite em pé por ICP-MS.
Assim, apoOs a validacdo do procedimento proposto, foi feita a determinacdo da
concentracdo de iodo em amostras de leite em po adquiridas no comércio local e os
resultados obtidos estao apresentados na Tabela 01.

4 CONCLUSOES

Através dos procedimentos de extracdo com HTMA 0,11 mol L™, de forma
convencional ou assistida por micro-ondas, e determinacéo por ICP-MS foi possivel
determinar iodo em amostras leite em p6. Devido aos bons resultados obtidos nos
dois procedimentos utilizando HTMA 0,11 mol L™, conclui-se que ambos podem ser
utilizados para preparar as amostras para a subsequente determinagao de iodo por
ICP-MS. Contudo, o fator tempo pode ser bastante relevante, pois a etapa de
aquecimento no procedimento de extragdo convencional é de 3 h, enquanto que no
procedimento de extracédo assistida por micro-ondas € de apenas 20 min.
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