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Introducéao

As espécies metdlicas essenciais a dieta humana
podem estar presentes no mel de abelhas assim
como o0s metais de transicdo, entre eles alguns
indesejaveis. Suas concentracdes podem ser
indicativas da qualidade e origem geografica do mel e
também da poluicdo ambiental de determinada &rea.
A determinacé@o de espécies metélicas em alimentos
ricos em agucares tem sido um desafio analitico,
devido a efeitos de matriz. Sendo assim, é
necessario um pré-tratamento para destruir a matriz
organica e/ou extrair os ions metalicos ligados aos
complexos organicos.

Um procedimento para preparo/extracdo utilizado nas
determinagbes de elementos metélicos em mel é a
fotblise oxidativa, na qual as amostras sdo expostas
por um tempo determinado e em condi¢Bes
estabelecidas a radiacéo ultravioleta emitida por uma
lampada, reduzindo-se a matéria orgéanica total das
amostras.

Utilizando ferramentas estatisticas de planejamento
fatorial é possivel determinar a melhor condicdo de
preparo da amostra variando-se diversos fatores ao
mesmo tempo e, através de programas apropriados
obter os fatores que sao significativos para a melhora
do sinal analitico.

Resultados e Discussao

Um reator construido no laboratério foi utilizado para a
fotdlise oxidativa da amostra de mel e um
planejamento experimental de fracdo meia 2°' foi
realizado para o estudo dos fatores experimentais
envolvidos: poténcia da lampada (125 e 400W), tempo
de exposicdo (30 e 60 minutos), volume de HNO;
concentrado (1 e 2 mL), volume de HO, 30% V/V (1
e 5 mL) e volume de amostra (1 e 2 mL). Uma
solugao estoque de mel foi preparada a 90% (m/v) e
as espécies Mn, Cd, Pb, Se, Zn, Ba, Cu, Co, Fe, Al,
Cr, Tl, As, Sb, Mo e V foram adicionadas nas
amostras, para um estudo de adicdo/recuperacéo de
analitos empregando uma curva de calibracdo
externa, com padrdes multielementares em meio
aquoso. Com relacdo as medidas analiticas, foi
utilizado um espectrémetro
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de emissao Optica da Perkin-Elmer (Optima 3000 DV)
configurado axialmente e operando em

condicbes adequadas para amostras aquosas
(poténcia de 1300 W; 0,8 Lmin® de vazdo de
nebulizagdo e 0,5 Lmin' de vazdo do argdnio
auxiliar). As porcentagens médias de recuperagéo
encontradas para cada analito nos diferentes
experimentos foram: Mn (101,4 * 2,1); Cd (95,1 *
2,3), Pb (89,5 + 3,8), Se (109,4 + 6,2), Zn (98,2 %
8,6), Ba (96,8 £ 3,7), Cu (98,4 +2,1), Co (95,0 £ 2,2),
Fe (100,4 +5,5), Cr (98,0 +5,0), Tl (110,7 + 19,2), As
(91,6 + 3,2), Sb (97,9 £ 7,6), Mo (103,5 £ 2,3), V (
71,3+1,8) e Al (95,7 = 6,2).

Os resultados das amostras submetidas a fotdlise
foram comparados com os resultados das amostras
lidas diretamente, dopadas e diluidas nas mesmas
condi¢cdes das amostras submetidas ao tratamento,
resultando em uma porcentagem de recuperagéo
relativa para cada analito.

Os resultados foram tratados utilizando o programa
Statgraphics Plus 3.0 e a andlise dos gréaficos
normais dos efeitos mostraram quais variaveis
influenciaram na recuperacédo de cada elemento.

Foi possivel observar que de forma geral a poténcia
da lampada teve efeito estatisticamente significativo
na melhora da recuperacdo para a maioria dos
elementos, indicando que a lampada de 400 W ¢é a
ideal para fotdlise das amostras de mel. Alguns
efeitos de interacdo também se mostraram
significativos, porém como se tratam de muitos
analitos estudados o interessante foi observar a
caracteristica geral da otimizacdo para o reator.

Conclusodes |

A utilizacdo de planejamento experimental para
otimizac@o de procedimentos de preparo de amostra
em um reator de fotblise oxidativa é essencial para
encontrar fatores em comum para a determinacéo
simultdnea de varios elementos. A utilizagdo de um
planejamento em fragdo meia permitiu que com
apenas 16 experimentos fossem estudadas 5
variadveis, obtendo-se entdo as melhores condi¢cBes
analiticas para posterior determinacdo de epécies
metalicas em amostras de mel.



Sociedade Brasileira de Quimica ( SBQ)

Agradecimentos

Ao CNPq, Capes e Fapesp.

252 Reunido Anual da Sociedade Brasileira de Quimica - SBQ



