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1. INTRODUCAO

As algas séo fontes alimentares amplamente consumidas e 0 seu consumo
traz beneficios para a saude, devido ao baixo contetudo calérico, além de serem
ricas em fibras, vitaminas e minerais (YEH, T. S., et al, 2014). Entre os elementos
essenciais, estdo o F, Cl e | e o conhecimento das concentracbes desses
elementos é extremamente relevante (MESKO, M. F., et al, 2014). Nesse
contexto, para determinar a concentracdo dos halogénios em algas, torna-se
necessario o desenvolvimento de métodos de preparo de amostras, a fim de
transforma-las na forma adequada para serem introduzidas no instrumento
analitico (OLIVEIRA, E., 2003).Preferencialmente, busca-se o desenvolvimento de
métodos simples, que necessitem de instrumentacdo mais barata, minimizando
etapas, utilizando materiais oriundos de fonte renovaveis e um menor consumo de
reagentes, atendendo os principios da Quimica Analitica Verde (FRENZEL,W.,
MICHALSKI, R., 2016). A dispersao da matriz em fase solida (MSPD) baseia-se
na maceracdo da amostra na presenca de um suporte sélido de caracteristica
abrasiva. Em seguida, é feita a eluicdo da mistura que € empacotada em
cartuchos ou em seringa. Entre os suportes soélidos, costumam ser utilizados
Si02, C18, alumina, florisil, terra diatoméacea, entre outros. Recentemente,
suportes solidos alternativos como areia, concha de mexilhdo, quitosana e quitina
tém sido investigados como suportes solidos verdes (CAPRIOTTI, A. L., et al,
2013). Como a MSPD é influenciada pela maceragéo e pela acdo dos suportes
soélidos na quebra da estrutura fisica da matriz, € importante que as amostras e 0s
suportes sejam caracterizados para conhecer a sua composi¢cdo e topografia.
Portanto, o objetivo desse trabalho foi realizar a caracterizacéo (determinagéo do
teor de cinzas e analise por microscopia eletrbnica de varredura (MEV)) das
amostras de algas comestiveis e dos suportes soélidos empregados na
determinacdo de halogénios por cromatografia de ions (IC), apds extracdo por
VA-MSPD.
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2. METODOLOGIA

Foram analisadas amostras de algas do tipo Nori (Porphyra spp.), Wakame
(Undaria pinnatifida), Kombu (Laminaria ochroleuca) e Hijiki (Hizikia fusiformis).
No tratamento preliminar, inicialmente as amostras foram cortadas,
acondicionadas em frascos de polipropileno e submetidas a um congelamento em
ultra freezer (-80 °C por 24 h). Em seguida, as amostras foram liofilizadas por 48 h
e homogeneizadas com o auxilio de um triturador de alimentos. Em seguida, as
amostras foram moidas em moinho com almofariz e pistilo motorizado e
peneiradas com peneira de 0,841 mm. Na determinacdo do teor de cinzas, foram
utilizados 2 g de amostra, pesadas (em triplicata) em cadinhos de porcelana, os
quais foram inseridos no interior de um forno tipo mufla e submetidos a um
programa de aquecimento que consistiu em uma rampa de aquecimento de 200 a
600 °C, com taxa de aguecimento de 200 °C h! até atingir a temperatura de 600
°C permanecendo por 3 h. Depois de retirados da mufla, os cadinhos foram
colocados no dessecador para resfriamento e em seguida foram pesados até a
medida de massa constante (HORWITZ, W.; LATIMER, G. W., 2005). As analises
por MEV foram realizadas em um microscopio eletrénico de varredura (Jeol,
modelo SM 6610 LV Scanning Electron Microscope) localizado no Centro de
Microscopia Eletrénica da Regidao Sul (CEME-Sul) da FURG.

3. RESULTADOS E DISCUSSAO

Apoés o tratamento preliminar, as amostras foram caracterizadas quanto ao seu
teor de cinzas, conforme a Tabela 1.

Tabela 1: Determinacdo do teor de cinzas (%) em amostras de algas e a
comparacao com trabalhos da literatura.

RIOUX;

. SANCHEZ-
N Neste RUPEREZ,  BEAULIEU:
Algas (especie) trabalho 2002 TURGEON, MACHADO
et al., 2004
2017

Nori (Porphyra spp.) 9+0,212 20,6 £ 0,16 7-21 19,1+£0,61

Wakame (Undaria 27 + 0,004 39.3+0.24 27-40  31,2+0,22
pinnatifida)

Kombu (Laminaria 24 + 0,025 37.6 + 0,40 15-45 29,5+ 1,05
ochroleuca)

Hijiki (Hizikia fusiforme) 20 £ 0,385 - - -

A alga Wakame apresentou o maior teor de cinzas (27%), enquanto que a
espécie Nori, 0 menor valor (9%). Essa diferenca deve-se a composi¢cao quimica
das algas que pode variar de acordo com as espécies, maturidade, habitat e
condicdes ambientais (TABOADA, M. C.; MILLAN, R.; MIGUEZ, M. |., 2013).
Outro fato que pode justificar os resultados apresentados, é que a Nori, € uma
espécie de alga vermelha, enquanto que as espécies Wakame, Kombu e Hijiki
sao algas marrons, as gquais sdao mais abundantes em cinzas. Esses resultados
estdo de acordo com os reportados na literatura, conforme a Tabela 1. A maioria
das espécies analisadas apresentou um alto teor de cinzas o que comprova que
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elas sdo uma boa fonte de minerais. A caracterizacdo por MEV foi utilizada para
obter informacdes acerca da morfologia das amostras e dos suportes soélidos
utilizados neste estudo conforme pode ser observado na Figura 1.

Através das imagens obtidas por MEV, pode-se observar que as amostras
apresentaram formas irregulares com superficie rugosa e variabilidade de
tamanho. Todos o0s suportes solidos apresentam particulas de caracteristica
heterogénea e formas irregulares. A areia, a concha de mexilhdo e o florisil
apresentaram particulas com superficies mais polidas e menos porosas. J4 a
alumina e a terra diatomacea apresentaram particulas com superficies mais
porosas, com uma elevada superficie de contato. As particulas de terra
diatomacea apresentam um formato peculiar por ser uma rocha sedimentar
biogénica formada a partir da deposi¢cdo dos restos microscopicos das carapacas
de algas diatomaceas.

Figura 1: Imagens obtidas por MEV para as amostras Nori (A), Kombu (B), Hijiki
(C), Wakame (D) e os suportes solidos areia (E), alumina (F), concha de mexilhdo
(G), florisil (H) e terra diatomacea (I).

b\

4. CONCLUSOES

Através da caracterizacdo das amostras e suportes solidos, foi
possivel determinar os teores de cinzas nas amostras, 0s quais estiveram de
acordo com dados da literatura e obter as imagens por MEV, as quais forneceram
informacBes em nivel microscépico com relagcdo a topografia dos materiais.
Através da caracterizacdo dos suportes sélidos, foi possivel obter informacdes
importantes para entender o seu efeito na VA-MSPD. Os resultados descritos
neste resumo sdo uma parte do trabalho desenvolvido pelo grupo de pesquisa,
através do desenvolvimento e validacdo de um método analitico empregando a
VA-MSPD para extracdo de halogénios a partir de amostras de algas comestiveis
para posterior determinacao por IC.
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