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Introducao |

O mel vem sendo utilizado como alimento e para
fins terapéuticos desde a pré-histéria e, atualmente,
€ amplamente produzido no Brasil. Assim,
informacgbes a respeito do teor de Br e | no mel
passam a ser relevantes, tendo em vista que o
excesso ou a caréncia dos mesmos podem causar
danos ao organismo humano.! Todavia, cabe
ressaltar que a determinagdo de Br e | tem sido
considerada um desafio, principalmente, no que diz
respeito a etapa de preparo de amostra, visto que
os métodos convencionais, geralmente, empregam
acidos concentrados, ocasionando a formacdo de
espécies volateis e, assim, a perda desses
elementos.® Nesse sentido, métodos de preparo de
amostra envolvendo o uso de solu¢des alcalinas® e
técnicas de combustdo, como a combustéo iniciada
por micro-ondas (MIC)?, tém sido propostos como
uma alternativa para decomposicdo de amostras
para posterior determinacdo de halogénios. Assim,
0 presente trabalho propde o uso da MIC para
decomposicdo de mel para a subsequente
determinacéo de Br e | por ICP-MS.

Resultados e Discussao |

As amostras de mel de diferentes regibes foram
adquiridas e dentre essas, uma foi escolhida
aleatoriamente para a otimizagdo do método
proposto, e as demais foram utilizadas para
averiguar a aplicabilidade do mesmo. Para a
decomposicdo do mel por MIC foram preparados
invllucros contendo mel (100 a 1000 mg) e
diferentes misturas de auxiliares de combustéo.
Apbs os involucros foram dispostos nos suportes de
quartzo contendo um disco de papel filtro
umedecido com 50 ul de NH;NO3; 6 mol It (iniciador
de combustdo) e, inseridos nos frascos de quartzo,
contendo 6 ml de solu¢do absorvedora (NH,OH ou
(NH,),CO;3 de 25 a 150 mmol I'Y). Em seguida, os
frascos foram fechados, pressurizados com 20 bar
de O, e inseridos no forno micro-ondas Multiwave
3000° (Anton Paar). O programa de irradiacdo foi
otimizado e a melhor condi¢éo foi: 1400 W por 50 s;
0 W por 3 min; 1400 W por 4 min; 0 W por 20 min.
As determinacdes de Br e | foram feitas por ICP-MS
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e a exatiddo do método foi avaliada por meio de
ensaios de recuperacdo e pela decomposicdo do
material de referéncia (RM) NIST 8435 (Whole Milk
Powder). O RM NIST 8435 também foi decomposto
em meio a matriz da amostra, devido a inexisténcia
de um CRM ou RM com matriz semelhante a
amostra. Assim, por meio da MIC foi possivel
decompor até 1000 mg de amostra, quando
misturada com 400 mg de celulose microcristalina e
100 pl de NH4;NOs;. Neste contexto, a celulose
contribuiu para que a reacdo de combustdo
ocorresse de um modo mais controlado, evitando a
projecdo da amostra. Recuperagbes gquantitativas
para Br e | (96 a 106%) foram obtidas para todas as
solugBes absorvedoras avaliadas. Entretanto, a
solucdo de NH,OH 50 mmol I'* foi considerada
adequada para a absorcdo de Br e |, devido ter
proporcionado a obtencdo de baixos RSDs (< 6%) e
melhores condi¢cdes durante as determinacdes por
ICP-MS. Além disso, quando utilizada essa solugéo
durante a MIC, foram obtidas concordancias
superiores a 98% com os valores de referéncia para
ambos os analitos. Os limites de deteccdo (LODs)
para Br e | foram de 34 e 6 pug kg
respectivamente. Desta forma, a MIC foi aplicada
para decomposi¢do das demais amostras de mel e
as concentracdes de Br variaram de 581 a 3836 ug
kg™. Por outro lado, a concentracéo de I, em todas
as amostras, encontrou-se abaixo do LOD.

Conclusodes

O método proposto mostrou-se adequado para a
decomposicdo de mel e posterior determinagdo de
Br e | por ICP-MS, sendo possivel decompor, pela
primeira vez usando a MIC, até 1000 mg de
amostra com o0 minimo uso de reagentes, como
recomendado pela quimica verde. Além disso,
trata-se de um método rapido, exato e preciso.
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