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Resumen

Hoy en dia, es comun el consumo de suplementos nutricionales para mejorar la salud, sin
embargo, éstos algunas veces no tienen la completa descripcion de su composicion, pudiendo
causar alteraciones secundarias en la salud. En este trabajo se presenta la determinaciéon de Se,
Nay K en suplementos vitaminicos de diferentes marcas a base de levadura enriquecida con sele-
nio empleando la espectrometria de emisiéon atomica con plasma de induccion (ICP-OES). Se
analizaron 7 suplementos, los cuales se digirieron empleando microondas domestico y de labora-
torio asi como un bloque de digestion. La digestion con el bloque resulté mas eficiente que la de
microondas. Los niveles de Se encontrados en los suplementos resultaron menores que los re-
portados por el fabricante, ademas, se evidenci6 la presencia de Na y K. Los limites de deteccion
encontrados para Se, Na y K fueron: 19, 13y 40 ug L™, respectivamente. La precision expresada
como desviacion estandar relativa fue menor al 5% (3,41). Este método resulté simple, rapido y
con buena exactitud. De acuerdo a los resultados obtenidos para el Na, es necesaria una mayor
atencion al ingerir este tipo de suplementos en especial para personas con hipertension.

Palabras clave: digestion, espectrometria de emision 6ptica con plasma acoplado de in-

duccion, selenio, suplementos vitaminicos.

Selenium, sodium and potassium determination
in selenium-based vitamin supplements

Abstract

Nowadays, it is common to ingest some nutritional supplements in order to improve
health; however sometime these supplements do not have its complete composition and some
of these unknown components may cause second alteration in human health. In this work a de-
termination of Se, Na, and K in selenium supplements is shown. The analytical technique used
was ICP-OES. The analytical method was applied to seven selenious yeast tablets from different
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brand. Domestic and laboratory microwaves ovens as well as a block of digestion were used.
Block digestion was more efficient than the microwaves one. Selenium levels for all analyzed
supplements were lower than the reported by the fabricant; moreover they were found high lev-
els of Na and K, which are not reported. Detection limit for Se, Na and K were 19, 13 and 40 ug
L, respectively. Precision as relative standard deviation (RSD) was lower than 5% (3.41). This
method resulted simple, with high precision and accuracy. The analysis of this samples shown
that special attention should be taken when this supplements are ingested because the high
level of Na found, especially when there are hypertension problem.

Key words: digestion, inductively coupled plasma-optical emission spectrometry, sele-

nium, vitaminics supplements.

Introduccion

Existen en la naturaleza elementos ta-
les como el selenio (Se), sodio (Na) y potasio
(K), los cuales juegan un rol importante en
algunas funciones del organismo humano.
El selenio es un elemento esencial, es un
constituyente de las selenoproteinas (1-5),
tiene roles estructurales y enzimaticos, es
indispensable para una adecuada funcién
del sistema inmune (6), para el crecimiento
fetal (7), ademas puede reducir el riesgo de
abortos (7) y cancer (1,8). Es por ello, que el
Se es considerado un antioxidante (9) al
igual que la vitamina E, su comportamiento
bioquimico, biodisponibilidad nutricional y
toxicidad dependen de las especies quimi-
cas presentes (3,10).

La deficiencia de Se origina problemas
de salud tales como: la enfermedad de
Keshan, la osteoartropatia endémica (11),
adelgazamiento (1) y alteracion del sistema
inmunologico (7). Las altas concentraciones
de selenio en el organismo se les conocen
como selenosis, la cual esta relacionada con
la exposicion ocupacional, debido a la inha-
lacion de compuestos que contienen este
elemento. Se caracteriza por la pérdida del
cabello y unas, algunas lesiones en la piel,
hepatomegalia, dolor en las extremidades,
convulsiones, paralisis parcial, debilidad
motora, hemiplegia, vomito, hipotension,
shock sistémico con edema pulmonar (2),
diarrea (12) y un aliento con un olor caracte-
ristico a ajo (2).

Por su parte el Na y el K cumplen funcio-
nes vitales en el organismo humano forman-
do parte de la conocida bomba sodio/potasio
de las células (5). El K se encuentra concen-
trado en el interior de la célula y el Na perma-
nece fuera de ella, ambos regulan el balance
hidrico en el cuerpo y su equilibrio es capaz
de estimular el impulso nervioso para el co-
razony la contraccion muscular (13). Los hu-
manos son propensos a un bajo consumo de
potasio y a una elevada ingesta de sodio me-
diante el uso de la sal comun (NaCl), este des-
balance electrolitico es la causa de patologias
cardiovasculares y danos renales, lo que
conlleva a una hipertension y danos severos
en el sistema nervioso (14).

En los ultimos anos se ha incrementa-
do el consumo de suplementos vitaminicos
a base de levaduras (Saccharomyces cerve-
siae) enriquecidas con selenio. Las levadu-
ras son hongos unicelulares, usadas como
suplementos de proteinas, energizantes,
para fortalecer el sistema inmune u otro
vehiculo donde otros compuestos pueden
ser incluidos o insertados para crear un pro-
ducto comercial para la salud en la medicina
preventiva. Las levaduras selenizadas se
pueden considerar una fuente segura com-
plementaria de Se, debido a la importancia
que tiene este elemento para el buen funcio-
namiento del organismo humano (15). Lain-
gesta de Se o antioxidantes esta asociada a
mejorar las defensas del organismo y preve-
nir enfermedades asociadas a la formacion
de radicales libres (9).
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Debido a la importancia clinica del Se,
Na y Ky a la facil adquisicion de los suple-
mentos vitaminicos por la venta sin pres-
cripcion médica y descontrolada, existe
gran interés en la determinacion de estos
elementos en este tipo de muestras, em-
pleando técnicas analiticas capaces de de-
tectar concentraciones trazas de estos ele-
mentos de manera confiable, reproducible y
con pocas interferencias. En la actualidad,
se cuenta con numerosas técnicas analiti-
cas capaces de solventar este problema,
constituyéndose en una de ellas, la espec-
trometria de emision atéomica con plasma
acoplado inductivamente (ICP-OES), debido
a que es una técnica multielemental y rapi-
da, convirtiéndose asi en una aliada segura
para obtener resultados en un corto periodo
de tiempo (16-18).

En este trabajo se determiné la canti-
dad de selenio, potasio y sodio en suplemen-
tos vitaminicos a base de levadura de sele-
nio empleando la espectrometria de emision
atémica con plasma acoplado de inducciéon
(ICP-OES).

Parte experimental

Materiales y métodos

Reactivos

Todos los reactivos empleados fueron
de grado analitico. Las soluciones patrones
de 1000 mg L! de selenio, sodio y potasio se
prepararon a partir de patrones concentra-
dos o titrisoles (marca Merck). Para la diges-
tion de los suplementos vitaminicos se em-
pleé acido nitrico y peréxido de hidrégeno
concentrados (marca Merck). La curva de ca-
libraciéon se prepar6 diariamente en matriz
acida. Las curvas de calibracion fueron de: 1,
2,4y8mgL ! paraselenioy 5, 10, 20y 40 mg
L™! para sodio y potasio, respectivamente.

Equipos
Parala determinacion analitica de sele-

nio, sodio y potasio se empleé un espectro-
metro de emision Optica secuencial con

Tabla 1
Parametros instrumentales empleados en el
ICP-OES para determinar selenio, sodio y
potasio en los suplementos vitaminicos
a base de levadura de selenio

Linea de emision (nm): Se 196,026
Na 589,592
K 766,490
Potencia (Kw) 1,20
Flujo de plasma (L min™) 15,0
Flujo auxiliar (L min™) 1,50
Presion del nebulizador (Kpa) 200
Tiempo de lectura réplica (s) 1,00
Retraso estabilizacion
instrumento (s) 15
Voltaje (v) 650
Parametros de introduccion
de muestra
Retraso toma de muestra (s) 30
Velocidad de la bomba (rpm) 15
Tiempo de lavado (s) 10

plasma de induccion (ICP-OES, marca Va-
rian LIBERTY AX Sequential). Las condicio-
nes instrumentales de trabajo se muestran
en la tabla 1. Para la mineralizacion de las
muestras se emple6 un bloque de digestion
de 40 puestos (marca Quimis) con control
digital de temperatura, un microondas de
investigacion 81 D (marca CEM) y un micro-
ondas domeéstico.

Muestras

Se analizaron suplementos vitamini-
cos a base de selenio (n= 7) de diferentes
marcas comerciales con cantidades varia-
bles del elemento entre 50 a 200 ug Se/pas-
tilla, los cuales fueron identificados con le-
tras desde la A hasta la G, para evitar el uso
de los nombres comerciales de las mismas.
La seleccion de los suplementos se realizo
aleatoriamente. Estas muestras fueron ad-
quiridas en diferentes establecimientos co-
merciales.
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Procedimientos

Debido a los bajos limites de deteccion
de las técnicas espectrométricas atéomicas y
para evitar problemas de contaminacion fue
imprescindible realizar una adecuada lim-
pieza de todo el material empleado. Previo al
analisis espectrométrico fue necesario la
mineralizacion de las muestras de suple-
mentos vitaminicos, para este tratamiento
se emplearon tres tipos de digestion:

Digestion por microondas de investi-
gacion: Las pastillas se pesaron por penta-
plicado y se colocaron en los recipientes con
valvulas liberadoras de presion, se trituraron
y se adicion6 4 mL de acido nitrico. Los reci-
pientes se introdujeron en la base giratoria
del microondas y se sometieron a dos etapas
de digestion de 2 minutos cada una al 100%
de potencia.

Digestion con microondas domésti-
co: De igual manera se pesaron las muestras
(A'y C) en los recipientes de vidrio de diges-
tién, se trituraron y se les adicion6 2 mL de
agua desionizada y se dejo en reposo por 30
minutos. Luego se agrego 4 mL de acido nitri-
co concentrado y se sometio cada recipiente
en forma consecutiva a varias etapas de di-
gestion (total 18) al 80% de potencia del mi-
croondas, con un tiempo de 10-15 segundos,
con 5 minutos de reposo. En la ultima etapa
se adicion6 4 mL de perdoxido de hidrogeno,
posteriormente se dejaron enfriar y se llevo a
un volumen de 25 mL con agua desionizada.

Digestion por bloque: Se peso la pasti-
lla completa (0,3-0,8 g) por pentaplicado de
cada tipo de suplemento, estas fueron colo-
cadas en los tubos de digestion, adicionan-
do a cada uno tres perlas de digestion (para
garantizar una ebullicion homogénea y
constante) y 4 mL de acido nitrico concen-
trado, luego se colocaron en el bloque de di-
gestion a una temperatura de 120°C por una
hora. Posteriormente, se dejaron enfriary se
les adicion6 4 mL de peréoxido de hidrégeno,
para una segunda etapa de digestion de una
hora (19), luego se dejaron enfriary se afora-
ron a un volumen de 25 mL con agua desio-

nizada. Para todos los tratamientos se pre-
paro el blanco analitico. Tanto las muestras
como el blanco se refrigeraron a 4°C hasta el
analisis espectrométrico.

Determinacion analitica de potasio,
sodio y selenio

Los suplementos vitaminicos minerali-
zados se analizaron y se les determiné la can-
tidad de de selenio, sodio y potasio empleando
la técnica de la espectrometria de emision ato-
mica con plasma de induccion (ICP-OES).

Evaluacion de los parametros analiticos

Precision: Este estudio se realiz6 en la
corrida y entre corrida en una muestra de
suplementos vitaminicos preparada por
pentaplicado, empleando para su evalua-
cion la media, desviacion estandar y desvia-
cion estandar relativa.

Exactitud: La exactitud de la metodo-
logia desarrollada se valué comparando los
resultados obtenidos por este método con
un método previamente reportado (19).

Limite de deteccién (Lp): Se calcul6 el
limite de deteccion en ugL™! como 3 veces la
desviacion estandar del blanco para el Se,
Na y K, respectivamente.

Limite de cuantificacién (Lg): Se cal-
cul6 como diez veces la desviacion estandar
del blanco en ugL™! para el Se, Na y K, res-
pectivamente.

Analisis estadistico

Todos los datos se evaluaron mediante
programas estadisticos comerciales (e.g.,
Statistical, prueba de medias de tukey, prue-
ba de dunnet, entre otros) y las diferencias se
consideraron significativas a p < 0,05.

Resultados y discusion

Procedimiento de digestion

Digestion por microondas de investi-
gacion: mediante este procedimiento no se
mineralizaron completamente las muestras,
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debido a que el peso de las pastillas es supe-
rior al que soportan los recipientes con val-
vulas liberadoras de presion, causando pér-
didas de las muestras durante la digestion e
interfiriendo en la reproducibilidad de los
resultados, ademas, no se pudo disminuir el
peso de la muestra debido a las bajas con-
centraciones del selenio en las mismas lo
cual afecta en la detectabilidad del elemento
por la metodologia empleada.

Digestion por microondas domésti-
co: este tipo de digestion tampoco fue efecti-
vo, no se logroé la completa mineralizacion de
las muestras, quedando gran parte del soli-
do de los suplementos vitaminicos sin disol-
ver y al analizar la muestra se observé un
alto porcentaje de pérdida, lo que ratifica
que dentro del s6lido suspendido se encuen-
tra parte del selenio sin disolver. Ademas,
requiere mayor tiempo para el analisis, lo
cual no es recomendable para una jornada
diaria de trabajo.

Digestion por bloque: Los experimen-
tos iniciales se realizaron con 4 mL de acido
nitrico (HNOj) concentrado, sin embargo
tampoco se logré la completa destruccion de
la materia organica, por ello, se empleé una
segunda etapa adicionandole 4 mL de pero-
xido de hidrégeno (H,0,), obteniéndose de
esta manera la digestion completa de las
muestras. En general, la digestion por blo-
que permiti6 la mineralizacién completa de
las muestras de manera rapiday eficaz, per-
mitiendo realizar un analisis efectivo de las
mismas en corto tiempo en una jornada dia-
ria de trabajo.

Determinacion de Se, Na y K

En la tabla 2 se muestran los resulta-
dos del analisis de las muestras de suple-
mentos vitaminicos, en la cual se puede ob-
servar que la cantidad de Se encontrada en
la mayoria de las muestras analizadas (A, B,
C, Fy G) esta por debajo de la reportada por

Tabla 2
Contenido de selenio, sodio y potasio en suplementos vitaminicos a base de levadura de selenio

Cantidad de Se

Cantidad de Na Cantidad de K

Muestra (ug/tableta) (ug/tableta) (ug/tableta)
A 48 + 0,7 275 = 4,0 1350 = 15,0
(50 ug)* 1,5%** 1,5% 1,1%
B 47 + 0,2 731 £ 5,2 2002 + 47,7
(50 ug) 0,4% 0,7% 1,6%
C 17 + 0,6 329 =+ 4,2 6,29 + 0,3
(50 ug) 3,8% 1,3% 2,4%
D 60 +1,9 1069 + 49,5 375,73 £ 13,9
(50 ug) 3,0% 4,63% 3.7%
E 104, 28 + 1,9 374,45+ 1,9 19555 + 303
(100 ug) 1,8% 0,5% 1,6%
F 141,17 £ 0,6 72,66 = 1,3 99 + 3
(200 ug) 0,4% 1,8% 2,9%
G 153 + 1,8 1549 + 17 3950 + 6,3
(200 pg) 1,2% 1,1% 0,2%

*Valor entre paréntesis corresponde a la cantidad de Se reportada por el fabricante.

**Valor corresponde a la desviacion estandar relativa.
pg/g= microgramo/gramo.
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el fabricante, a excepcion de los suplemen-
tos Dy E, los cuales contienen una cantidad
de selenio ligeramente mayor que la reporta-
da por el fabricante, ademas, estos resulta-
dos estan en concordancia con los reporta-
dos por Davidowski (18) en el 2005, quien
hizo un estudio de elementos esenciales en
suplementos vitaminicos, entre los que se
encontraba el selenio encontrando que los
niveles del mismo estaban por debajo de lo
reportado por el fabricante. Sin embargo, el
Instituto Nacional de Nutricion (INN) (20) es-
tablece una ingesta dietaria de 65 ug/dia de
Se como valor de referencia para la pobla-
cion venezolana, en consecuencia las mues-
tras (A, B, C, F y G) presentan valores muy
por debajo de lo establecido por esta norma-
tiva, de esta manera no cumplen con su fun-
cion primordial como suplementos vitamini-
cos, no asi los suplementos D y E, los cuales
tienen cantidades de Se superiores a lo esta-
blecido, pudiendo con ello causar algun
dano en el organismo humano al ser consu-
midos en exceso, ya que se conoce que el
umbral entre un valor benéfico y el nocivo
para la salud es muy estrecho, asi que una
cantidad de selenio por encima del permiti-
do podria causar diferentes alteraciones en
el ser humano (1-7).

Debido al alto consumo de estos suple-
mentos, su facil adquisicién y escaso control
de la venta y prescripcion de los mismos, se
considero6 importante evaluar otros elemen-
tos tales como el sodioy el potasio, y asi veri-
ficar su presencia y determinar su concen-
tracion, ya que los mismos son electrolitos
intra- (K) y extra- (Na) celular, ademas, el so-
dio esta relacionado con enfermedades car-
diovasculares, y en las normativas venezo-

lanas de nutricién no hay un valor referen-
cial establecido para el consumo de estos
elementos, sin embargo, Whelton PK y cola-
boradores (21) reportaron un intervalo de
consumo de K de 4,7 gy de Na entre 1,3-1,6
g/dia. En esta investigacion, se encontré
que la cantidad de ambos elementos esta
muy por debajo de lo establecido por ambas
instituciones internacionales, estos resulta-
dos se pueden observar en la tabla 2. Ade-
mas, la mayoria de los suplementos analiza-
dos no sélo poseen en su composicion sele-
nio sino que estan presentes el Nay el K, que
aunque estén en concentraciones bajas pu-
dieran estar contraindicados a personas con
enfermedades cardiovasculares.

Evaluacién de los parametros analiticos

Precision: en la tabla 3 se muestran
los resultados obtenidos en la corrida y en-
tre corrida para una muestra real preparada
por pentaplicado y leida por triplicado, don-
de los resultados se expresan como DER o
porcentaje de error, obteniéndose un error
de 3,41%, menor al 5%, lo cual se considera
adecuado y dentro de lo establecido interna-
cionalmente para este tipo de analisis.

Exactitud: en la tabla 4 se muestra el
estudio de exactitud, el cual se realizé por
comparacion de los resultados obtenidos
por el método desarrollado con un método
espectrocinético (22), obteniéndose un error
de 2% entre métodos, lo cual indica la ade-
cuada exactitud de la metodologia desarro-
llada.

Limite de deteccidén (Lp): Los limites
deteccion obtenidos fueron 19, 13 y 40 ug
L! para Se, Na y K, respectivamente.

Tabla 3
Estudio de precision de la metodologia empleada en los suplementos vitaminicos
a base de levadura de selenio

Muestra Cantidad En la corrida Entre corrida
de selenio (ug/g) DE DER DE DER
E 100 0,13 2,96 0,04 3,41

DE: Desviacion estandar. DER: Desviacion estandar relativa.
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Tabla 4
Estudio de exactitud de la metodologia empleada en los suplementos
vitaminicos a base de levadura de selenio

Muestra *Cantidad de selenio Método Propuesto Método Reportado??
A 50 47,80 £ 0,73 48,8 + 0,6
*Cantidad de Se (ug/tableta) reportada por el fabricante.
Limite de cuantificaciéon (Ly): Los li- 3. COOPES Z. Revista de la Asociacion de

mites de cuantificacion obtenidos en esta
investigacion fueron 63,3; 43,3y 150 ug L™!
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