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BROMINE AND IODINE DETERMINATION IN EDIBLE SEAWEED BY ICP-MS AFTER DIGESTION BY MICROWAVE-
INDUCED COMBUSTION. A method based on microwave-induced combustion (MIC) was applied for the decomposition of
different types of edible seaweed (Nori, Hijiki and Wakame) for subsequent determination of bromine and iodine by inductively
coupled plasma mass spectrometry (ICP-MS). Decomposition of 500 mg of each sample was achieved in less than 30 min. A single
and diluted solution (150 mmol L' (NH,),CO,) was used for the absorption of both analytes and a reflux step of 5 min was applied to

improve analyte recoveries. Accuracy was evaluated using certified reference materials and agreement was between 103 and 108%

for both elements.
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INTRODUCAO

Historicamente, as algas marinhas comestiveis sempre fizeram
parte da dieta alimentar de paises orientais como Japao, China e
Coreia do Sul. Contudo, com a migra¢do de povos asidticos para
diferentes paises do ocidente, este alimento marinho também passou
a ser inserido na culindria ocidental, o que proporcionou um cresci-
mento no consumo de macroalgas em um nivel global.!

Como o bromo e o iodo, geralmente, estdo presentes em niveis
elevados em dreas préximas aos oceanos, as algas marinhas podem
ser fontes de ambos os elementos. Assim, € extremamente relevante
o estudo da concentracdo total de Br e I, principalmente em orga-
nismos de importancia alimentar, pois dependendo da concentragio
presente no alimento, diferentes riscos a saiide humana podem ser
observados.*?

De um modo geral, € possivel encontrar diversos relatos na litera-
tura sobre a determinag@o de metais em diferentes tipos de algas, '
contudo trabalhos envolvendo a determinagao de halogénios neste tipo
de amostra ainda s3o escassos e, constituem assim, um desafio atual.'>

A determinacio de halogénios pode ser considerada uma tarefa
dificil, em consequéncia da elevada volatilidade destes analitos e do
risco de contaminag¢ao durante as etapas de preparo das amostras e de
determinacio. A possibilidade de perda dos analitos aumenta com a
utilizacdo de dcidos inorgédnicos na etapa de decomposi¢ao, uma vez
que o uso de dcidos em combinagdo com os halogénios pode levar a
formagdo de substincias voldteis.!™!8 Entretanto, cabe salientar que
existem trabalhos na literatura descrevendo a utiliza¢do de solucdes
acidas no preparo de amostras de algas marinhas, previamente a de-
terminacdo de I, embora nesses estudos ndo sejam fornecidos detalhes
de como foi feita a avaliacdo da exatiddo do método utilizado.'**

Uma alternativa para o preparo de amostras visando a determina-
¢do de halogénios € o emprego de métodos baseados na combustio.
Esses métodos possibilitam a conversdo do carbono e hidrogénio
presentes na amostra em seus respectivos produtos de oxidagdo e
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permitem o uso de solugdes alcalinas que favorecem a formagdo de
compostos nio voldteis com os analitos, minimizando possiveis per-
das por volatilizac@o. A temperatura atingida na combustdo permite
a decomposicdo de praticamente todas as matrizes organicas, possi-
bilitando a obten¢@o de baixos teores de carbono residual (RCCs).
Com a redu¢ao do RCC alguns problemas de interferéncias na etapa
de quantificagdo podem ser minimizados ou eliminados, uma vez que
o carbono pode interferir no transporte e na ionizagdo dos analitos
quando a determinac@o € feita por [CP-MS.>'*

Dentre os métodos de combustdo, cabe destacar a combustdao
iniciada por micro-ondas (MIC), uma vez que possibilita uma elevada
frequéncia analitica, o minimo consumo de reagentes, a obtencao de
baixos valores de brancos e baixos limites de detec¢do (LDs), bem
como o emprego de materiais inertes e que suportam elevadas pressoes
e temperaturas.'> De um modo geral, a MIC envolve a decomposicdo
de amostras organicas em frascos fechados e pressurizados com
oxigénio, onde a etapa de ignicdo se d4 pela incidéncia da radiacdo
micro-ondas em um pequeno pedaco de papel filtro, umedecido com
uma solugio de NH,NO,. Ap6s a combustdo da amostra, os analitos
sdo absorvidos em uma solucdo apropriada, sendo que as solugdes
alcalinas tém sido descritas como as mais adequadas para o caso dos
halogénios. 82428

Para a determinacdo da concentragao total de Br e I, técnicas como
a cromatografia de fons (IC),” a espectrometria de emisséo Optica com
plasma indutivamente acoplado (ICP OES)** e a espectrometria de
massa com plasma indutivamente acoplado (ICP-MS)**3! tém sido
relatadas na literatura. No entanto, as técnicas de IC e ICP OES, em
muitos casos, ndo fornecem limites de deteccdo (LDs) satisfatdrios
para a determinagdo de elementos em baixas concentragdes.*? Desta
forma, apesar da ICP-MS apresentar problemas devido a ocorréncia
de pronunciado efeito de memdria para a determinac@o de alguns
elementos, principalmente para [,**3* exigindo, assim, que as amos-
tras sejam tratadas com vistas a eliminar este tipo de problema, esta
técnica tem sido amplamente aplicada para a determinagdo destes
halogénios, pois apresenta vantagens como elevada sensibilidade,
seletividade, capacidade multielementar e rapidez de andlise. 824253336
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Neste sentido, tendo em vista as dificuldades inerentes ao preparo
de amostras visando a posterior determinago de halogénios, a peque-
na quantidade de informagdes a cerca da concentracdo de Bre I em ali-
mentos, bem como a caréncia de métodos que possibilitem a determi-
nacao destes elementos, este trabalho teve como objetivo desenvolver
um método de preparo de amostra para a subsequente determinagéo de
Bre I em diferentes tipos de algas marinhas comestiveis por [CP-MS.

PARTE EXPERIMENTAL
Amostras

Amostras de algas marinhas comestiveis dos tipos Nori (Porphyra
spp.), Hijiki (Hizikia fusiforme) e Wakame (Undaria pinnatifida)
foram escolhidas para este estudo. A alga do tipo Nori foi obtida no
comércio de Pelotas/RS, e as algas Hijiki e Wakame foram obtidas
no comércio de Sao Paulo/SP. Para cada tipo de alga, foram adquiri-
dos diferentes lotes, os quais foram cominuidos e homogeneizados
previamente ao desenvolvimento do método. Cabe destacar que as
algas do tipo Nori e Wakame eram de origem chinesa e a alga do tipo
Hijiki de origem japonesa.

Instrumentacio

No procedimento de cominui¢do das amostras foi utilizado um
moinho criogénico, modelo 6750 (Spex CertiPrep, EUA), e para a
secagem das mesmas foi empregada uma estufa com circulag@o de
ar, modelo 400/2ND (Nova Etica, Brasil).

A dgua ultrapura, utilizada em todos os procedimentos, foi obtida
a partir do equipamento Milli-Q® Gradient (Millipore Corp., USA).

Para a decomposi¢do das amostras por MIC foi utilizado um
forno de micro-ondas Multiwave 3000® (Anton Paar, Austria), do tipo
cavidade, equipado com um rotor com capacidade para 8 frascos de
quartzo, com volume interno de 80 mL. As amostras foram prensadas
na forma de comprimidos utilizando uma prensa hidrdulica, modelo
Manual Hydraulic Press 15 ton (Specac, Inglaterra) e, posteriormente,
foram dispostas dentro dos frascos de decomposicao, suspensas por
um suporte de quartzo.

Um banho de ultrassom Odontobras (modelo Ultrasonic Cleaner
1440D Série Evolution, Brasil) foi utilizado para a descontaminacao
do papel filtro usado como auxiliar no processo de combustao.

O potencial hidrogeniénico (pH) das solucdes obtidas apés
decomposicdo por MIC foi obtido por medida em pHmetro digital
modelo pH21 (Hanna, Brasil).

Para a determinagdo de Br e I foi utilizado um espectrometro
de massa com plasma indutivamente acoplado PerkinElmer SCIEX
(modelo ELAN® DRC 11, PerkinElmer, EUA), equipado com nebu-
lizador pneumético Meinhard® tipo A e tocha com tubo injetor de 2
mm de d.i. Para a gera¢do do plasma foi utilizado gds argénio com
99,996% de pureza (White Martins, Brasil). As condi¢des utilizadas
para a determinagao de Br e I por ICP-MS estdo descritas na Tabela 1.

Reagentes e solugoes

Todos os reagentes utilizados no trabalho foram de grau analitico
(Merck, Alemanha) e todas as solu¢des foram preparadas com dgua
ultrapura (18,3 MQ cm). Os sais de iodeto de potdssio (KI) e brometo
de potdssio (KBr) foram utilizados para preparar as solugdes das curvas
de calibracio para a determinagdo de Br e I por ICP-MS. As faixas de
concentracdo empregadas foramde 1 a 10 ug L' paraBre 0,1 a1 ugL™!
para I. Cabe ressaltar que as curvas de calibragido foram preparadas
em presenca de carbonato de amonio ((NH,),CO,) em concentracdo
proxima a concentracdo final das amostras, apds serem diluidas.
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Tabela 1. Parametros instrumentais para a determinagio de Br e I por ICP-MS

Parametros ICP-MS
Poténcia do gerador de radiofrequéncia (W) 1400
Vazio de argbnio no tubo externo (L min ') 15,0
Vazdo auxiliar de argdnio (L min™) 1,20
Vazdo de argonio do nebulizador (L min™) 1,15
Camara de nebulizagdo Ciclonica
Nebulizador Concéntrico
Cones de amostragem (sampler e skimmer) Pt
Leituras/replicatas 8

Lente idnica (V) Auto lens “on”
Tempo de aquisi¢cdo dos dados (ms) 50

Isotopos (m/z) Br,'?"I

Nitrato de amo6nio (NH,NO,) 6 mol L™ foi utilizado para promo-
ver a ignicdo das amostras no procedimento de combustdo. Para a
decomposi¢do por MIC, os frascos foram pressurizados com oxigé-
nio comercial (White Martins, Brasil) e a solugdo de (NH,),CO, foi
utilizada para absorver os analitos. Acido nitrico (HNO,) 65% m/m
foi utilizado na descontaminag@o dos frascos de quartzo.

Os papé€is filtro (Black Ribbon Ashless, Schleicher & Schiill
GmbH, Alemanha) utilizados no procedimento de combustio foram
descontaminados com dlcool etilico 20% (v/v), imersos por 20 min
em banho de ultrassom e, posteriormente, lavados com dgua ultrapura
e secos em capela de fluxo laminar por 2 h.

O material de referéncia certificado (CRM) BCR 150 Skim milk
powder (Community Bureau of Reference, Bélgica) e o material de
referéncia (RM) NIST 8414 Bovine Muscle (National Institute of
Standards and Technology, Estados Unidos) foram utilizados para a
avaliacdo da exatidao do método.

Preparo das amostras utilizando combustao iniciada por micro-
ondas (MIC)

Previamente a decomposi¢do por MIC, os trés tipos de algas
marinhas comestiveis foram primeiramente cominuidos em moinho
criogénico e, posteriormente, secas em estufa a 60 °C, durante 4 h.

No procedimento de decomposi¢ido por MIC, foi necessario
preparar as amostras na forma de comprimidos de 500 mg, com 13
mm de didmetro, utilizando uma prensa hidrdulica (8 ton, durante
1 min). Os comprimidos foram dispostos na base dos suportes de
quartzo contendo um disco de papel filtro (15 mm de didmetro, 12
mg) umedecido com 50 pL de NH,NO, 6 mol L"".*” Os suportes
foram colocados no interior dos frascos de quartzo, que continham
em seu interior 6 mL de solug@o absorvedora. Posteriormente, os
frascos de quartzo foram fechados e pressurizados com 20 bar de
O, durante 1 min.

O programa de irradiagdo utilizado para a decomposicdo das
amostras por MIC foi: i) 1400 W, por 5 min (etapa de combustio,
seguida de refluxo), ii) 0 W, por 20 min (etapa de resfriamento).>
Depois do procedimento de combustdo, as solucdes obtidas foram
analisadas por ICP-MS.

Avaliacao da concentracio da solucao absorvedora para Br e I

Neste trabalho, (NH,)),CO, foi utilizado para o preparo das solu-
¢des absorvedoras avaliadas. Este foi selecionado devido ao fato de
ter sido empregado para a absor¢@o de Br e I em estudos anteriores,
nos quais os autores relatam que recuperagdes acima de 95% foram
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obtidas para ambos os elementos.**3'Assim, para a otimizagido do
método, foram avaliadas 5 concentracdes de solugdo absorvedora de
(NH,),CO;: 25, 50, 100, 150 e 200 mmol L', mediante a realizagiao
de ensaios de recuperac@o para iodo (40 ug g' de I). Cabe salientar
que o ensaio de recuperagdo s6 foi feito para I, tendo em vista que
este elemento apresenta o cardter mais acido dentre os halogénios e,
sob este aspecto, apresenta a condicao de estabilidade mais extrema
em meio aquoso.’” Estes ensaios foram desenvolvidos utilizando a
alga marinha do tipo Nori, dada a maior facilidade de aquisicdo da
mesma. Além disso, para avaliar a exatiddo do método proposto foi
feita também a decomposicio do CRM BCR 150 e do RM NIST
8414, sob as mesmas condigdes das amostras.

A determinacdo de Br e I por ICP-MS também foi feita nas
algas marinhas Hijiki e Wakame utilizando a solucdo de (NH,),CO,
na concentragio selecionada, a partir dos ensaios realizados com a
alga do tipo Nori.

Cabe destacar que foi determinado o pH de todas solugdes
absorvedoras obtidas, apds as decomposi¢des. Este procedimento
foi realizado com o intuito de relacionar as recuperagdes de I com
possiveis variacdes deste potencial, tendo em vista que em pH baixo
podem ser formadas espécies voldteis com estes analitos.

RESULTADOS E DISCUSSAO

Otimizacao da concentracio da solucdo absorvedora paraBrel
Para estabelecer a solucdo absorvedora mais adequada para

a retencdo de Br e I foram estudadas as concentracdes de 25, 50,

100, 150 e 200 mmol L' de (NH,),CO, como solugdo absorvedora.

A determinagdo dos analitos foi feita por ICP-MS e os resultados
obtidos a partir deste estudo encontram-se apresentados na Figura 1.
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Figura 1. Valores percentuais de recuperagdo de iodo por ICP-MS em
amostras de alga marinha do tipo Nori, utilizando diferentes concentragoes
de solugdo de (NH,),CO, para a absor¢do do analito (os valores estdo re-
presentados pela média + desvio padrdo, n=3)

Como pode ser verificado na Figura 1, com excecdo da solugdo
absorvedora na concentracdo de 25 mmol L, todas as concentragdes
avaliadas, apresentaram recuperagdes satisfatérias (entre 103 e 109%)
para o I, com desvios padrdo relativos (RSDs) inferiores a 4%. Na
concentracdo de25 mmol L, a recuperagdo de I foi de 51% e o RSD
de 7%. Esta baixa recuperacdo para I pode estar associada ao cardter
significativamente dcido da solugdo obtida apds decomposi¢do por
MIC (pH 3,5), o que nao foi verificado para as demais concentragdes
de solugdo absorvedora avaliadas (de 50 a 200 mmol L), cujos valo-
res de pH obtidos foram sempre maiores que 5,5. Cabe ressaltar que
existem relatos na literatura'®2>333%3 informando sobre a possibilidade
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da ocorréncia de perdas de I por volatilizacdo na forma de HI e I, na
presenca de meio dcido. Além disso, cabe destacar que a utilizagdo de
meio alcalino como soluc@o absorvedora contribui para a formagao
de compostos ndo-voldteis com o iodo e reduz o efeito de memdria
comumente observado para este elemento durante as determinagdes
por ICP-MS. O efeito de memoria ocorre, principalmente, na cima-
ra de nebulizagdo e nas paredes das tubulacdes que transportam as
solugdes até o nebulizador.?*340

Embora tenham sido obtidas boas recuperacdes para I quan-
do utilizadas as solugdes de 50 e 100 mmol L de (NH,),CO,,
optou-se por utilizar como solug@o absorvedora a concentragdo de
150 mmol L, tendo em vista que o RSD obtido para a mesma foi
de 2%. Além disso, o pH dos digeridos com esta solugdo foi em
torno de 8,0, o que possivelmente ocasiona uma maior estabilidade
do analito em solu¢do e minimiza o efeito de memoria durante
as determinacdes por ICP-MS. A partir disto, a concentragao de
150 mmol L' foi escolhida como a melhor solugdo absorvedora
para Br e I na decomposi¢do por MIC e posterior determinagdes
por ICP-MS. A exatiddo do método proposto foi avaliada pela
decomposicio do CRM BCR 150 e do RM NIST 8414 e subse-
quente determinagdo de Br e I por ICP-MS, utilizando (NH,),CO,
150 mmol L' como solucdo absorvedora. Os resultados obtidos
estdo apresentados na Tabela 2.

Tabela 2. Determinagdes de Bre I em CRM BCR 150 e RM NIST 8414 por
ICP-MS, ap6s decomposi¢ao por MIC (resultados expressos em pg g™ + des-
vio padrio, n=3)

Amostra Elemento  Valor encontrado  Valor certificado
RM NIST 8414 Br 1,14 £ 0,03 1,1 £0,5
RM NIST 8414 I 0,036 = 0,002 0,035+ 0,012
CRM BCR 150 I 1,39 + 0,04 1,29 + 0,09

Conforme pode ser observado na Tabela 2, os valores obtidos
para as concentragdes de Br e I no RM NIST 8414 e de I no CRM
BCR 150, apds determinagdes por ICP-MS, foram concordantes
com os respectivos valores informados e certificados (104 e 103%,
para Br e I, respectivamente, no RM NIST 8414 e de 108% para I
no CRM BCR 150), demonstrando que o método apresentou boa
exatiddo. Além disso, foi possivel obter RSDs menores que 6%, o que
comprovou que o método proposto apresenta também uma precisao
adequada. No entanto, tendo em vista a auséncia de um CRM com
uma matriz semelhante a da amostra e que possua valores certifica-
dos e/ou informados para Br e I, fez-se um estudo adicional com o
intuito de complementar a avalia¢do da exatiddo do procedimento de
decomposi¢do por MIC utilizando (NH,),CO, 150 mmol L' como
solugdo absorvedora. Para tanto, foi feita a adigdo do RM NIST 8414
(Bovine muscle) a matriz da amostra para a decomposi¢ao por MIC.
As recuperagdes encontradas para Br e I foram superiores a 95%.
Os resultados obtidos nesse estudo, em conjunto com resultados da
decomposicdo do CRM e do RM por MIC e dos ensaios de recupe-
racdo, realizados anteriormente, indicaram que o método proposto
apresenta exatiddo satisfatéria para decomposi¢do de algas marinhas
comestiveis e posterior determinagdo de Br e I por ICP-MS.

Determinacio de Br e I em algas marinhas comestiveis

Para demonstrar a aplicabilidade do método proposto, o mesmo
foi empregado para a decomposigdo das algas comestiveis do tipo
Nori, Wakame e Hijiki e, subsequente determinagdo de Bre I. As
concentragdes obtidas para estas amostras estdo apresentadas na
Tabela 3.
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Tabela 3. Determinacgio de Br e I em algas marinhas comestiveis dos tipos
Nori, Hijiki e Wakame por ICP-MS, apés decomposicao por MIC (resultados
expressos em pg g + desvio padrdo, n=3)

Tipo de alga marinha Br I
Nori* 70,6 +2,6 12,5+0,1
Hijiki® 112+9 438 £ 27
Wakame* 396 + 43 1958

Origem das algas marinhas: (a) China e (b) Japao.

Com base nos resultados apresentados na Tabela 3, pode-se ve-
rificar que as concentra¢des de Br e I, nas diferentes algas marinhas
analisadas, variaram de 70,6 a 396 ug g' e de 12,5 a 438 ug g, res-
pectivamente. Tendo em vista que o pH dos digeridos obtidos a partir
das algas avaliadas manteve-se levemente alcalino (7,6), independente
da concentrag@o dos analitos, pode-se constatar que o uso da solu¢ao
absorvedora na concentra¢ao de 150 mmol L' permitiu que o método
desenvolvido fosse aplicado para decomposicdo de algas comestiveis
com diferentes faixas de concentraciio de Bre I.

Ao pesquisar outros trabalhos na literatura,'*?*#1* verificou-se
que, conforme apresentado na Tabela 4, vdrios autores também en-
contraram uma ampla faixa de variagdo para a concentracio de Br
e I quando avaliados os mesmos tipos de algas marinhas utilizadas
neste estudo. Diante disso, cabe ressaltar a importincia do desen-
volvimento de um método para a quantificagdo de Br e I em algas
marinhas comestiveis, de um modo exato e preciso, em uma ampla
faixa de concentracdo.

Tabela 4. Concentragio de Bre I em amostras de algas marinhas comestiveis,
de acordo com tipo, estudo e origem (resultados expressos em pg g')

Egr?n(:faalga Br I Referéncias

Nori - 43 Lee et al. (1994)?
Hijiki - 391

Wakame - 161

Nori 114 36 Hou and Yan (1998)°
Hijiki - -

‘Wakame 6491 1571

Nori - 17 Van Netten et al. (2000)¢
Hijiki - 436

Wakame - 60

Nori - 16 Teas et al. (2004)¢
Hijiki - 629

‘Wakame - 66

Nori 39,5a46,9 39,4a43,8 Romaris-Hortas et al. (2012)°
Hijiki - -

Wakame 264 a348 634 a784

Origem das algas marinhas: (a) Reino Unido, (b) China, (c) Canadd, (d)
Estados Unidos, Canadd, Namibia, Tasmania e Japao (e) Espanha.

No trabalho de Lee et al.,*' as variagdes de concentragdo obtidas
para I foram justificadas em fungdo da idade, condigdo, parte da
planta analisada e origem da alga. Provavelmente, as variagdes das
concentracdes encontradas para Br também sejam decorrentes dos
mesmos fatores citados por estes autores, visto que Br e I possuem
caracteristicas quimicas semelhantes.

Adicionalmente, cabe destacar que, de um modo geral, as con-
centracdes obtidas nos estudos citados na Tabela 4, podem estar
relacionadas, em parte, com os métodos usados para o preparo das
amostras para a determinacdo de halogénios, tendo em vista que
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muitos ndo apresentam dados referentes a avaliagdo da exatiddo dos
resultados. Dentre os trabalhos citados, apenas o desenvolvido por
Romaris-Hortas er al.#* utilizou solugéo alcalina no procedimento
de preparo das amostras (extracdo alcalina assistida por radiacio
micro-ondas empregando hidréxido de tetrametilamonio - TMAH)
e posterior determinagdo por ICP-MS. Cabe enfatizar que existe uma
grande dificuldade em utilizar os procedimentos de extrago alcalina
para amostras organicas e posterior determinacido de halogénios
por ICP-MS, tendo em vista que parte da amostra permanece nas
solucdes obtidas, podendo causar interferéncias durante a etapa de
determinag@o. Assim, previamente a determinaco faz-se necessdria a
realizag@o de dilui¢des com o intuito de evitar possiveis interferéncias
no transporte e ionizacio dos analitos, o que pode comprometer o
LD do método. O elevado RCC nas amostras ainda pode ocasionar
a necessidade de uma limpeza da interface do equipamento e que
a calibracdo tenha de ser feita com maior frequéncia. Contudo, €
importante destacar que usando a MIC para decomposic¢do de algas
marinhas comestiveis foi possivel utilizar uma solu¢do em torno de
10 vezes mais diluida (NH,),CO, 150 mmol L") quando comparada
com a empregada para a extragdo dos analitos no trabalho citado
anteriormente (TMAH 1,4 mol L),

Cabe mencionar ainda que com a MIC foi possivel utilizar uma
massa de amostra pelo menos 5 vezes maior na decomposicao (apro-
ximadamente 500 mg) quando comparada com as massas utilizadas
em outros trabalhos reportados na literatura (50 a 100 mg).!*4>%

Os LDs e limites de quantificag@o (LQs) do método proposto foram
mensurados e, para tanto, foram consideradas as relagdes 3s (n=10),
e 10s (n=10), respectivamente.* Os LDs obtidos para Br e I foram
0,011 e 0,010 pg g, respectivamente. Por sua vez, os LQs obtidos
foram 0,025 pg g para Bre 0,014 pg g' para I. Os LDs e LQs obtidos
pelo método proposto foram menores que os relatados na literatura por
outros métodos empregados para a determinag@o de Br e I em algas
comestiveis, assim, 0 mesmo mostra-se mais adequado para a deter-
minagdo dos analitos em nivel de tracos.'*4“3 E importante destacar
que para facilitar as determinacdes de Br e I nas diferentes algas por
ICP-MS utilizou-se diferentes diluicdes previamente as andlises das
amostras (Nori: 200 vezes, Hijiki: 400 vezes e Wakame: 1000 vezes).
Com estas diluigdes foi possivel utilizar a mesma curva de calibragio
para as diferentes amostras e minimizar o efeito de memoria, reduzindo
assim o tempo de lavagem do sistema entre as determinacdes.

CONCLUSOES

De uma maneira geral, a MIC mostrou-se adequada para a
decomposicdo de diferentes tipos de algas marinhas para posterior
determinacdo de Br e I por ICP-MS. Com a MIC foi possivel obter
recuperagdes quantitativas utilizando 150 mmol L' de (NH,),CO,
como solucdo absorvedora para os analitos. Desta forma, a MIC pos-
sibilitou a utilizacdo de solugdes diluidas como solugdo absorvedora
para Br e I, bem como a diminuicdo de quantidades excessivas de
reagentes, reduzindo os valores dos brancos e quantidade de residuos,
conforme preconizado pela quimica verde. Com o uso da MIC foi
possivel decompor até 500 mg de algas marinhas comestiveis com
uma frequéncia analitica adequada (8 decomposigdes simultaneas),
com um tempo total de decomposi¢io de 25 min (5 min de decompo-
sicdo + 20 min de resfriamento do sistema), o que torna esse método
adequado para posterior determinacido de Br e I em alga marinha
comestivel por ICP-MS.
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