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SUMARIO: Com iodo-131 e o emprego do método cromatografico, foli possivel isolar
duas substiancias organicas lipidicas em uma alga marinha. Os quatro métodos quimicos
de analise estrutural, foram aplicados e nos deram como resultado, ser uma delas, o éster
metilico do acido oléico e a outra o éster metilico do acido g-iodo palmitico, substancia
esta até entao desconhecida na literatura cientifica, como existente em algas marinhas.

ra, tanto que (Campbell, Hellebust e

ESTUDO dos fatores que influen-
Watson, 1966) Nitrosocystis Oceanus,

ciam o0 metabolismo de plantas

marinhas tem despertado grande in-

teresse entre os bidlogos e quimicos
contemporaneos. |

Grande parte dos conhecimentos
até agora adquiridos resultaram de
experiéncias de laboratério para as
quais foram utilizados meios de cultu-

uma bacteéria isolada do mar (Watson,
1965), incorpora didéxido de carbono
via exclusivamente ciclo pentose-fos-
fato. Outros estudos foram feitos com
populagoes naturais no oceano, onde
a mateéria viva € muitas vezes respon-
savel pelas variacoes biologicas, qui-
micas e fisicas no mar (Yentsch, 1961).

1 Recebido para publicacdo em 7 de janeiro de 1975 e aprovado em 2-8-75.

* Professora Assistente de Ensino Superior (Blofisica), do Instituto de Biologia da Uni-

versidade Federal Rural do Rio de Janeiro |
Trabalho feito com o auxilio dq Conselho Naclonal de Pesquisas.



24

Algumas contribuicoes cientificas
que tém sido realizadas nestes ultimos

anos, vém mostrando que praticamen-

te os problemas que surgem na biolo-
gia do plancton, tém sido idénticos
tanto para a matéria viva do mar,

quanto dos lagos e rios. As correntes

dos oceanos, podem contribuir para a
modificacao dos locais de abundéancia
dessas populacdes e a profundidade
em que a luz penetra, isto é, a energia
luminosa, € um fator fundamental,
que € absorvida nos compostos organi-
cos e que flui através da cadeia meta-
bolica, no préprio processo fotossinté-
tico (Takahashi e Barth, 1967).

Os ecologistas tém aceito como re-

gra geral que, somente 1% da radia-
cao incidente é que, exatamente ba-
lanceia a propria necessidade da plan-
ta em seu processo fotossintético (Ket-
chum, 1963). Em locais ao sul do Es-
tado do Espirito Santo, no Brasil, fo-
ram medidas as intensidades de algu-
‘mas radiacoes e é bastante provavel
que por Influéncia das mesmas, por
periodos de tempo bastante longos,
haja uma modificacao da flora (Roser
& Cullen, 1962 & Oliveira Filho, 1969).

Igualmente importante como fa-
tor para a determinacao da fertilida-
de sao os nutrientes. A modificacio
vertical desses nutrientes provocada
pelo fluxo das correntes maritimas nao
tem influéncia significativa na veloci-
dade de fotossintese. “In situ” a reci-
clagem desses nutrientes é essencial
para a manutencao do sistema.

Esse fenomeno da reciclagem, co-
nhecido como ressurgéncia em aguas
profundas, ocorre quando o vento so-
pra com tal incidéncia, que o fluxo
das correntes se deriva por ele produ-
zidas, quando préximo a plataforma
continental, afastam as aguas, geral-
mente as superficiais e entao essas
aguas profundas ascendem pelo talu-
de, para substituir as que se afastam
carreando os nutrientes, constituidos
principalmente por nitratos, fosfatos
e halogenetos (Moreira da Silva, 1969).
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A capacidade demonstrada por va-
rias algas marinhas de concentrar io-
do (halogénio) foi estudada em di-
versas especies das divisdes Chlorophy-
ta, Phaeophyta e Rhodophyta (Grimn,
1952). Contudo, existe na literatura
cientifica pouca informacao quanto a
forma em que este elemento se encon-
tra combinado.

Possivelmente, o iodo se encontra,
é€m um vacuolo especial, um ioduto,
no interior de células particulares, na
forma de iodo livre (Dangeard, 1903),
ou ainda ligado a aminoacidos, for-
mando os &acidos aminados iodados
(Scott, 1954).

Outros estudos feitos com sessen-
ta espécies de algas coletadas no mar
Adriatico, Europa, mostraram que o
conteudo de iodo das algas nio depen-
de da sua concentragdo no mar e que
de uma maneira geral as algas verme-
lhas sao ricas em iodo, como sucede
com a JSphaerococcus coronopifolius
que contém 0,750%, enquanto que as
algas verdes, sdo muito mais pobres
neste elemento (Cmelik, 1948).

A forma de iodo livre pareceu-nos
pouco provavel, a de um composto 14-
bil, incerta, devendo-se admitir que os
métodos empregados nos citados tra-
balhos seriam considerados moderna-
mente inadequados.

Pareceu-nos, entdo mais provavel,
encontrar o iodo ligado a substancias
dessas classes quimicas, principalmen-
te a lipidios.

A investigacdo desta questdo, foi
escolhida para estudo do Sub-reino das
plantas ndo vasculares, uma Thallo-
phyta, Algae, da divisdo Rhodophyco-
phyta (Greulach, 1973), do género e
espécie Centroceras clavulatum: exis-
tente na ilha da Boa Viagem, baia de
Guanabara, 43°07°52” W e 22°54’36” S.

As experiéncias que realizamos
consistiram em coletar essa espécie de

alga durante as quatro estacées do ano
e pela quantidade minima existente,
tornou-se impreseindivel, o emprego
de iodo-131 ou seja, iodo radioativo
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com alta atividade especifica, para o
Isolamento de compostos organicos.
Fol de nosso interesse, repetir por
mais duas variacoes seasonais, as ex-
periéncias, a fim de que pudéssemos
assegurar-nos do controle biolégico
dessas substancias quimicas isoladas,
desta variedade de alga marinha.

MATERIAL E METODOS
Coleta do material.

As experiéncias que foram realizadas
consistiram em coletar o material no seu
“habitat”, em baixa-mar, pela manha, com
o valor medio da temperatura da agua a
210C.

Todas as coletas foram realizadas com
tempo nublado, a fim de se evitar qualquer
efeito destrutivo, nos compostos iodo-orgi-
nicos, ocasionado por luz solar intensa.

Para experiéncias preliminares, proce-
demos a coleta de alga durante o periodo
primavera-verao, de 1968, em maré de 0,1 m.

Comumente esta variedade de alga,
apresenta uma colora¢ao vermelho-casta-
nha, sendo portanto em nomenclatura vul-
gar, conhecida como alga vermelha. Sua
coleta sé se torna dificil em maré de 0,4 m,
devido estar presa a pedras e ser de ta-
manho pequeno.

Para sua classificacao correta, s6 uma
amostra foi coletada e conservada em so-
lucao de formol 1,6% em agua do mar.

Medidas de radioatividade

A maijor sensibilidade do método de in-
corporacao de iodo radioativo, por biossin-
tese, conduziu-nos ao seu uso em todas as
experiéncias subseqientes. Durante a es-
tacao de verao, a alga foi coletada trés ve-
Zzes para experiéncias de incorporacao. As
coletas foram feitas entre 9-10 horas da
manha, com céu nublado e com a tempe-
ratura da agua superficial variando entre
20-30°C. Algas presas a pedras pequenas
foram coletadas e transferidas, sem demora
e sem variacao de temperatura, para um

TABELA 1

Valores numeéricos de incorporaciao de I131, obtidos com onze amostras diferentes, to-
mando-se duas aliquotas de cada amostra, por experiéncia.

e ——— S

Tempo Numero Agua
da
decorrido amosira

cpm

massa media cpm

Alga Alga Alga

h

com/g*

| (g)

E

Zero minutos 1 20 694
15 minutos 2 18 403
1 hora 3 17 037
2 horas 4 16 142
3 horas 5 15 038
4 horas 6 13 9389
o horas 7 14 496
8 horas 8 13 219
19 horas 9 6 216
20 horas 10 6 021
28 horas 11 4 633

0.3323 16 626 49 600
0.5447 63 252 157 500
0.3098 40 514 131 500
0.5941 113 415 210 500
0.5421 161 457 355 500
0.7086 126 714 201 500
0.5842 124 826 208 000
0.6208 310 595 522 000
0.1719 81 5§77 500 000
0.4684 155 211 413 000

%

cpm/g

contagem por minuto, por grama.
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aquario contendo 2 litros de agua do mar
a 100 y Ci/1, de I131, com alta atividade
especifica, sob agitacido lenta. A aeracao
foi mantida com oxigénio durante 24 horas.

A Tabela 1, apresenta os valores nu-
mericos de incorporaciao do I131, obtidos
com onze amostras diferentes da mesma

experiéncia, tomando-se duas aliquotas de
cada amostra.

Pelo Grafico 1, verificou-se que com 6
horas, foi obtida uma atividade suficiente

para marcag¢ido do composto orginico ioda-
do a ser isolado.

O contador usado foi um aparelho da
marca Tracerlab Spectro/Matic; sendo que,
as condicoes de contagem para o 1131, fo-
ram as seguintes: alta voltagem operacio-
nal correspondendo a 265 divisdes, equiva-
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lente a 1600 V, base 50, janela 50, ganho 16
e ganho fino 1,5.

Métodos de extracdo.

As algas foram retiradas das pedras, la-
vadas com agua potavel, secas ao ar e, em
seguida, o material (7g) foi moido e sub-
metido a uma §érie de extracoes sucessivas
em extrator de soxlet, respectivamente com
hexano (1 litro), metanol (1 litro), n-bu-
tanol (1 litro) e agua (1 litro) destilados.
Todos os extratos com solventes organicos
€ 0 aquoso foram concentrados a 20 ml. A
Tabela 2, apresenta os valores numéricos
das contagens por minuto, obtidos com ali-

quotas de 3 ml da alga marcada com I131.
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Grafico n® 1 — Incorporacéo por biossintese com I131, na alga do Geénero
e Espécle Centroceras clavulatum.



Takahashi:

TABELA 2

Valores numéricos de incorporacio com
1131, nas diversas fracoes extrativas.

Fracoes de 3 ml Contagens
emcpm*
Hexanica 58 500
Metandlica 168 500
Butanolica | 13 500

Aquosa (extracao incompleta) 2 861

Radiacdo de fundo: 34 epm.

* cpm = contagens por minuto.
METODOS CROMATOGRAFICOS

O processo de identificacdao da substian-
cia organica iodada, foi feito por cromato-
grafia, “TLC", em placas de vidro (20 x 20
cm), contendo 17 g de silicagel PF2 54 + 366
(Merck) /34 ml de agua destilada, aplican-
do-se 75 mg dos extratos concentrados das
fragoes metandlicas inativa e radioativa,
respectivamente, deixando-se desenvolver
em um sistema acetato de etila-metanol
1:1. v/v, por 20 minutos, em auséncia de
luz.

A auto-radiografia da placa radioativa
foil efetuada colocando-a juntamente com
uma chapa de raio X (Kodak), em prensa
apropriada, por uma semana.

ApoOs esse periodo, as placas radioativa
e inativa foram reveladas com Ce (SO )
1% em H SO 2N e aquecidas a 70°C, por
10 mmutos

Uma comparacao da chapa fotografica
com a placa cromatografica permitiu a lo-
calizagao da substdncia contendo iodo.

O Rf da substancia iodada, de colora-
¢ao roxa, medindo na placa radioativa pre-
parativa correspondente a faixa mais in-
tensamente marcada da auto-radiografia do

extrato metandlico, estd entre 0,642-0,785

(Fig. 1).
Foram feitas auto-radiografias em nu-
mero de dez (10), para todas as'coletas
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realizadas, havendo coincidéncia entre to-
das. quanto & posicao das faixas radioati-
vas.

As placas nao radioativas foram repe-
tidas em numero superior a trinta (30),
tendo a substidncia com o citado Rf, sido

eluida com acetato de etila e seca em des-
secador com P,O.. A substancia apresen-

ta aspecto oleoso, o que dificulta a deter-
minac¢ao do ponto de fusao. Uma unica pu-
rificacao fol feita com benzeno destilado e
a evaporacao do mesmo fol efetuada por
passagem de nitrogénio. |

Posteriormente levou-se a substancia
radioativa igualmente obtida ao contador
para nos certificarmos da incorporacao com
iodo radioativo.

A analise da auto-radiografia do extra-
to metanodlico, mostra outras duas faixas
radioativas, cuja identificacaio quimica nao
nos interessou investigar.

Procedeu-se como experiéncia subse-
gliente, a testes de identificacio da subs-
tancia por cromatografia com as mesmas
condicoes de camada fina preparativa da
figura 1, desenvolvida respectivamente nos
sistemas acetato de etila-metanol 1:1,
hexano-eter etilico-acido acético glacial
90:10:1 e benzeno-acetato de etila 1:1, v/v.

Padroes de triglicerideos e de ésteres
metiliccs foram aplicados paralelamente a
substincia para comparacao. A revelacio
pela luz ultravioleta, indicou a mesma po-
sicio de RI tanto para a substincia extrai-
da com acetato de etila e o padrao do és-
ter metilico do acido oléico. (Fig. 2).

Procedeu-se como hipdtese subseqiien-
te, a uma experiéncia para verificagao da
possibilidade de ocorréncia de uma reacéo
de Incorporacao por dupla troca e nao so-
mente por blossintese; isto é, a alga j&
possuiria iodo organico trocavel por iodo
radioativo.

Para 1sso a amostra obtida (40 mg),
viscosa, com coloracdo amarelada conten-
do a substancia de Rf idéntico ao da amos-
tra radioativa, foi dissolvida em 3 ml de
benzeno destilado. Acrescentou-se 0,01 ml
de I131, com alta atividade especifica, para
que a concentracao final de iodo fosse de
9,09 ,C1/0,01 ml/3 ml de benzeno destilado.
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Fig. 1 — Cromatograma e auto-radiografia do extrato metanolico da alga Centroceras c.a-

vulatum marcada com I1#1, Suporte: silicagel PF254
1:1. Cromatograma revelado com Ce(SO )

roxo) .

Esta mesma amostra fol levada ao con-
tador com as mesmas condicoes de conta-
gem que para as demais experiéncias ja en-
tao realizadas e o resultado obtido, foi de
951 116 cpm (contagens por minuto). Em
prosseguimento, foi acrescentado 3 ml de
agua destilada. Em funil de decantacao, ou
melhor separador, apos agitar, por 1 hora
foi obtida a separacao das duas fases. Des-
contados os valores da radiacao de fundo
e das atividades dos tubos de contagem por
contaminacao, o resultado obtido para a
fracao benzéenica foi de 355630 cpm e para
a fracao aquosa foi de 453 8537 cpm. Quase
ou aproximadamente 50% do 1131, passou
do benzeno para a agua. Foram repetidas
mais duas extracoes com iguais volumes de

+ 366 Solvente, acetato de etila-matanol
em H SO, 2N. (M, marrom. V, verde. R.

benzeno destilado, sendo que, aproximada-
mente 25% do I131 da 2.2 extracao passou
para a agua, e nao tem valor significativo
em termos de porcentagem, a quantidade
de I131 que passou para a agua na ultima
extracao.

METODOS ESPECTROMETRICOS

Os métodos biofisicos de analise ate
entao empregados somente nos permitiram
identificar a classe quimica, porém nao
pode ser determinada a estrutura quimica
a que pertence a substancia que incorpora
iodo radioativo, nem tampouco sua locali-
zacado na molécula lipidica. Foram entao
utilizados outros quatro métodos que quan-
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FIG. 2 — Cromatogramas das substancias radioativas do extrato metandlico extraido com
acetato de etila. P, é o padrao do éster metilico do acido oléico; T, é o padrao
‘do triglicerideo, trioleina: 1 e 2 sao as substancias a identificar. Suporte: Silica-
gel PF Revelador: luz ultravioleta.

254 + 366
Solventes: acetato de etila-metanol 1:1, cromatograma 7.1.

hexano-éter etilico-acido acético glacial 90:10:1, cromatograma 7.2-e 7.4.
benzeno-acetato de etila 1:1, cromatograma 7.3.
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do interpretados conjuntamente nos per-
mitiram a elucidacio do problema.

. Espectrometria no infravermelho,
6é
IR,

O espectro de infravermelho obtido
(Fig. 4), mostra um pico caracteristic
forte a 5,71 4, um outro forte a 3,38 . e doti
outros médios em relacao aos dois primei-
ros, a 6,80 e 7,25 ..

O aparelho usado para obtencao do in-
fravermelho é um Sodium Chloride Spec-
trophotometer, modelo n.°© 137, da Perkin-
Elmer Ind. e Com. Ltda. A amostra foi pre-
parada em “film” e com uma pureza de
aproximadamente 100%.

. Espectrometria de uliravioleta-visi-
vel, “U.V.”

O espectrograma de ultravioleta-visive
(Fig. 5), foi obtido em um aparelho da Per-
kin-Elmer Ind. e Com. Ltda., modelo 402.
A amostra analisada 3,8 mg foi dissolvid
em 10 ml de alcool etilico especial para ul-
travioleta. Espectro obtido em velocidad

rapida.

Espectrometria de ressondncia
magnética protonica, “NMP”.

(Fig. 8) do espectro de ressonanci
do proton, foi obtida com uma amostra d
g dissolvida em CDClg. aparelho em-
pregado é de fabricagao da Varian Ind.
Com. Ltda. O pico obtido a 3,65 ppm (3§
confirma a presenc¢a de iodo ligado a car-
bono e identifica a liga¢cao CHI.

. Espectromeiria de massa, “EM".

As (Fig. 1) (Fig. 8) indicam os es-
ectros de massa das duas substancias qui-
micas obtidas da classe dos lipidios. Tra-
tam-se respectivamente do éster metilico
do 4cido g-iodo palmitico, com peso mo-
lecular, PM. = 395 e do éster metilico do
cido oléico com peso molecular, PM. =
298. Os espectrogramas foram obtidos por
cortesia do Prof. Dr. Carl Djerassi, do De-
partamento de Quimica da Universidade de

Mem. Inst. Oswaldo Cruz, 14 (1), 1976

Fig. 3 — Cromatograma de duas substan-
cias quimicas diferentes, respectivamente
a 3,0 e 6,4cm da origem. “GLC" obtida
em cromatografo da Varian Ind. e Com.
Ltda. Condicoes de experiéncia: coluna
DEGS (dietilenoglicolsuccinato). Tempe-
ratura da coluna: 140° C. Fluxo de nitro-
génlo: 100 ml/min. Amostra injetada, 2ypl.
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Fig. 4 — Espectrograma de infravermelho da substancia isolada, amostra AT]. Aparelho So-
dium Chloride Spectrophotometer, marca Perkin-Elmer, Ind. e Com. modelo 137. Amostra

em “film~, pureza quimica ~ 100%.

Fg
. .
.
M
‘ NN 194 .
- b L ’
. w3 ﬂ ¥yt
. = M v H N
i R0 S SO £.3 L0 2 E & Ae P - 2 o L% g e w3 "
AT R "v-) Ak b I‘Mg b e = ‘-; ":3 ~ ¢ ¥ “*
N Py RO 3 . x o i ¢
N . s4 ! : WK e 154 y'g R e R ; T ot
P
PR b s BREE A Hles LV L | P | ] s P . .- . . ‘ -
. I ’ K - ; , A\ ’ (. . . P 2. ene ..2 . .,xlu_\ r_:- \:I, . ;.n //:;\.E-:’.q.".)x/\-).' s ,4..?(1;) “I\,Q\,II'\':,_’ (t:u:(’-.-zy:g AL W £ 4+ T P+ 4y oot Mﬁéﬁ%wm;.\'{yw .q-_\_r,::(spyyé — .
. 5 " . (R F R PP R N S - - -~ - 1 . . . . o "4
2 ' [% . h bt Moy o . H e SL AP = I oA PRV o . s . s 5L . ‘,;q‘eé p {
Ry H t { : : _ . - -~ \ (I ~
R z 3 s S N X - . - ; A ¥
" - ek - . -~ . H [y R e H . : ‘. . :
o lloas § ik : s e S B D S A 1l iyngh SRRRANT AR DY R (A KRS sy 9etds: el e R T : NS oy i £3 B ol i o iy ol o S
ikl 5 ' S 1 ‘:“" = H . eIt . o7 I L Rlckiiiets hats i .
) L . , . - { - ¢ TRNTD Lt ] . .
. : . . .. P Y ) . . . . R PR o
~ * ! I ; #
e s - ' i ] 7
F . # E
.o ’ . - ,n.rt‘w:‘?-"'E -
Pl o ' :
RS 1 . . P -
] - . . ”~
| ) . y N ) N " \ K-\ 5 . + 1 s+ te
. e SN
. p . o . : :
. , 2 ’ . . - ot s
‘ : N y - -
. H . ) b
> - ¢ # . .
. ' . ”( L, I RN ' / - . - ¥
, /} ¥ 5 .;‘ ' # 4 LI ’ A bt . v -t g . - . -.'; w " L TN !_a R ;\,mr\ |.-\J {} ‘z
4 N ;
b ; : 3 . - 3 e
. ) - . t , H : 2 v
o - b . H N ' "y . > - § i . o, ¥
R N . N s N 2 s N : PRI
" L. Pl ~ ‘ Y “ " '
’ ' ' . . - ' ' Y '
sl Natdes VLR S 3 o . : = NE§ N )
. - . ! . . ) f( A nene ~ P 3. ] " ' LY - LR N P2 NN W) A VRN 3% S ,_g'
: . . . > ' -4 d 3 L s
<o < : B 2 2 X . ! .
U ; P
N A < 1
. . ¢
.. - . . » S . j IS ¢ K j '
- .
HLy ) Y ArFr] -y w .. - . . .
SET G oAEIETIOT g e ¢ ~ cv oy TN ST . ;- Avi s sy e AfSs i S ﬁ 5
P . ; A "~ N H < .
: ) “ : by : ' S ¥ i P A
. ~ ~ ’ -, . by -r
[EVED RS - AL L » p ] - ! v 1: .
: . . 5 ; ' f p) I : :'\ ¢ % " Y o sooaeg ._\ ¥
L 2 % 3 P : y a ! v 3 S s
(a8 NN Crs .o N £ ' - ’ i ¥ oo St < ¢33
{ i 35 ~ e Syt SRR L 4 t-).,\-,_:.o'\?, P foo A sn - !‘ EE r _ﬁ'l [ - ‘e oA I SAR PP'-#E:‘""":“*’*.‘ £y Wt
,; : ! ) : ) < . \y 'ow ' Z B
3 . - p . T
U S SUUEN R : . ¢ 5 ‘
i : - rl . =~ ¢ .- ;.' L
- ¥ : ’ - ' ?
L Py B SR P z o 4 P Lo
T N . e - . . v
, o s. -
{ ’ ¢ ) N . 3
p ; 2 by .
< . s ;
. ' ~ + N xy
s TP . . !
> 24\ \/HI}A v . ? ., . . y ; ., . g L, (}} >
“ ¢ . . é g
' M .
- . : . > .
Fu Z 1
'
M

N s
T P D foanny . PR BRI - < z "g'> .
et ! : “ L. :
LT : - S SLE
- r H “ L § X
s - PR # . " [} .
roo . T ' b ¢ : . . . p . “
by L} # ( - r LY - r
’ ' ’ 4 © s ' -
. . ’ < >
. -
AT BN - P N AT S . s v . ; 7%
AR Ty 5 L 1 ] g i
! o < oz p %
: 3 ' . d . . ; ~ .
“ . . i s Y R .
i (LN n - o ' ; ol
. ” : - N -
.
, y o
. ¥ ' .
R P . L s n s X L - . 4
P . ,/\ . b . r - - ~ . K K F]
k) . » - - 7
L . . - . . ; £ ;
) ¥ ¥ g .
P

S . . o, .
G “-::I'”i'\f- 3 ST O E /.:,j,‘.,f.\__\w,,\:., ':;"'-V";c""'-- .

. ]
N . <A, H S
N ‘b BEVIN 3
L HETENIN L S R e
v nOME T

.
'
.
'
N
.

.

+
. ~.

N .

Sy -

B MR PP il P, gty _thqmmmﬂﬂmﬁmuww.,mu ol
N Y o

-

. . ¢

. - #
. 4 [ - s e . ] - . . . . . .
Ty O ) X(v'%.«-, e N TS NP . JE W bk PR Gose L, taie it i, - caneerAli O ST TSR
. . - - ot

S - b3

» #
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Mem. Inst. Oswaldo Cruz, 74 (1), 1976

TS L

.
- -~
N
7
.
.2
[ i .
4 WA YT, Be
4 i B
i : |
o R
o - :
: s
: , )
- -’ (
+ - :
. N
:
A p
¥ ’ I |
’::é\ .
e
2 &. N
iy ; . .
. HE N O
é. N
. 1.} v N F e .y
iy : |
i K . N
; ! 4 ;
¢ )
b
% .
.. o
, #, -0t -
Y - # - - .
a . N . - Vs -
g e o s VR e
. . I

ARG e A

Lrs

OIS

e AN N N R

P

EEN .

. i R
: P ' - . :
¢ ; : Fuoa . -,
Sl D ; P A N p N K p
Pl e > gt ,
3 : : 3: Sy o 4
o : 4 ) b -
i - ? :
1
: ! . I
? . .\-, N - : ;
e ) :
% ‘ T . .z
% ) o
: - , . " .
e e . . e Py B

e

N AR NG

~

s -
e

(RN N TN
.

r

X

AN e g

s

Foant

£

3
M

s

¥

W/MWWWMmMVMWW P

3. i L

.

et oy

)

.
P
iy

(23N

sl

.

I ) > . .
st - 1(_\ - . ,_.:5: - .
. 4 .
£ .
Z P2 ‘
; 7
: ; . .
- 4
. 1 ,
.
: 4
f . L
; ? 4 i
; . ’
X

TR AN
v

\
R

[

PN T LN NNV RPN A TN

2 - AT

H
<

srraan

e

:

“ s \ . £
A .l . ':"vy” [ ! }_, . . “'_( » i
% . ;
I

) /544 s 7 KA AR BB T, SISy L IRy S WGty 5 BT ¢ 44 - 8 S Ry A1 Sy

’ ‘.y_ .
: = ¥ .
: . .
. 3y . N .

AL FRCEP VRS T} . . > . .

N £ DL AN

X

e s
Ly,
P
s

..,_
S

-

- s

e

w
AR
8

S

PN L
8 AR VAN

S
<
“

e

. r . FA
PP PP ARV AN SR S R R B “ ve

w2 Sy S v AU W

N NI - : §
; . - 4 . 7 A

‘- - l--( . s, . -~ -

: " 1 b " H 4 3

ot .

. J ,
. P : ; .
“ #
4 P [ .
Z by : :
: A ' : .
.‘ ¥
» . PR N g o . : . » s
7
4 #
' -
~ N - -
) b
.( ’* . )
H N " . :
- )
: i , 3
' %
-
PR - .
PP . P - e TR R | b P - £ e LY
d ¥ d
:‘ L - i., * 1
g -
: - w 3 ¢
E , P
Y

W e
<
M o S
e
“

.

£

e

-

egreet

oo
e

£

& H

bt

. 3
e
¥
b4
-

N

LT,

L

SN

Fig. 6 — Espectrograma de ressonancia magnetica protonica. Amostra AT_, 1,g dissolvido
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Fig. T — Espectro de massa do éster metilico do acido B-lodo palmitico.
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RESULTADOS E CONCLUSOES

Os métodos aplicados conduziram
a resultados coerentes entre si. A clas-
se quimica a que as substdncias per-
tencem foi localizada e identificada
por cromatografia em camada fina
preparativa ‘“TLC”, e pelas auto-ra-
diografias.

Uma hipoétese singela mostrou que
o iodo radioativo pode ser incorporado
a uma delas somente e que a eficiéncia
maxima é com seis horas de experién-
cia, mas que, o iodo-126 pode também,
estar sujeito a uma dupla troca com o
iodo-131. Valores altos experimentais
de contagem obtidos, tornaram des-
prezivel o valor ‘“background”.

Os quatro meétodos quimicos de
espectrometria, nos permitiram, para
ambas as amostras, quando interpre-
tados conjuntamente identificar no
espectro de infravermelho, um pico a
5,71y caracteristico de um éster e no
espectro de ultravioleta-visivel uma
nao absorcao.

Para a amostra que contém iodo
ou seja.a que € identificada a 3 cm de
origem pela cromatografia gasosa (Fi-
gura 3) o espectro de ressonancia mag-
netica protdonica, apresenta um pico a
3,66 ppm (8) que quando calculado,
para 6,35 t confirmou a ligacao CHI.

O espectro de massa indica um
peso molecular igual a 395. Esta iden-
tificada a substancia como sendo o
éster metilico do acido B-iodo palmiti-
co, de formula:

H
e
H,C-C-C-C-C-C-C-C-C-C-C-C-C-C-
AR

HHHHHHHHHHHHI
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A amostra que nao incorpora nem
contém iodo trocavel, peso molecular
igual a 298, apresenta um espectro de
massa (Fig. 8), identificado como és-
ter metilico do acido oléico, de for-
mula;:
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