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RESUMO

A apicultura € umas das cria¢cdes de animais mais antigas e importantes para o mundo,
prestando grande contribuicdo ao homem através da producdo do mel. O método
utilizado aplicou decomposicdo por via umida em um reator autoclave de alta presséo,
onde uma mistura contendo agua deionizada, peroxido de hidrogénio 30% e &cido
nitrico diluido foram adicionadas a uma massa de 0,5000 g de mel de abelha e levadas
a estufa, onde foi mantida por 4 h a 100 £+ 10 °C. Os volumes dos reagentes utilizados
na decomposi¢éo foram estudados através da aplicacdo de seis ensaios multivariados
para definir um dominio experimental. Acido diluido na presenca de perdxido de
hidrogénio foi utilizado para decompor matrizes de mel adquirida em meliponéario do
municipio de Jequié-Bahia. Como respostas foram avaliadas as absorvancias de Cu e
Zn obtidas por FAAS, a resposta multipla (RM), a cor residual e presenca de solido
residual no digerido.

PALAVRAS-CHAVE: Analise multivariada, Mel, Digestdo com &cido diluido, FAAS,
metais.

CHEMICAL CHARACTERIZATION AND ASSESSMENT OF IMPACTS CAUSED BY
POTENTIALLY TOXIC SUBSTANCES IN ENVIRONMENTAL SAMPLES AND FOOD
FROM THE CONTAS RIVER BASIN

SUBPROJECT: Development of analytical strategies using multivariate designs for the
determination of potentially toxic elements in diverse samples

ABSTRACT

Beekeeping is one of the oldest and most important animal husbandry activities in the
world, providing a significant contribution to humanity through honey production. The
method employed wet decomposition in a high-pressure autoclave reactor. A mixture
containing deionized water, 30% hydrogen peroxide, and diluted nitric acid was added
to a 0.5000 g mass of honey and placed in an oven, where it was kept for 4 h at 100 +
10°C. The volumes of reagents used in the decomposition were studied through six
multivariate assays to define an experimental domain. Diluted acid in the presence of
hydrogen peroxide was used to decompose honey matrices acquired from a meliponary
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in the municipality of Jequié, Bahia. The responses evaluated were Cu and Zn
absorbances obtained by FAAS, multiple response (MR), residual color, and the
presence of residual solids in the digestate.

KEYWORDS: Multivariate analysis, Honey, Dilute acid digestion, FAAS, metals.

INTRODUCAO

A apicultura € umas das criacdes de animais mais antigas e importantes para o
mundo, prestando grande contribuicdo ao homem através da producéo do mel, da geleia
real, da prépolis, da apitoxina, da cera e do pélen apicola, além dos recursos de
polinizacdo que melhoram a produtividade na agricultura e a manutencdo da
biodiversidade?.

O mel de abelha se destaca apresentando caracteristicas terapéuticas, como
propriedades antioxidantes, caracteristicas essas que tém atraido cada vez mais
consumidores, aumentando sua comercializagdo em todo o mundo.

Diversas estratégias de preparo de amostras podem ser aplicadas a matriz do
mel. Dentre elas pode-se destacar o banho de ultrassom com aquecimento em forno de
micro-ondas, a decomposicéo usando aquecimento em placa aquecedora associada a
uma posterior pré-concentra¢do, decomposi¢cdo em forno micro-ondas, decomposicao
em placa aquecedora, extragdo em ponto nuvem associado ao aquecimento em frascos
de politetrafluoroetileno (PTFE), incineracdo da amostra e a decomposi¢cdo em banho
maria.? Neste estudo, foi avaliado diferentes sistemas de decomposicdo de amostras de
mel de abelha.

MATERIAIS E METODOS

Neste periodo foram realizados estudos bibliograficos acerca do tema de
pesquisa visando uma posterior publicacdo no formato de revisdo. Ao mesmo tempo um
estudo preliminar foi feito com o objetivo de avaliar um método de decomposicdo de
amostra para decompor e disponibilizar em solucdo os micronutrientes em mel de
abelha. O método utilizado aplicou decomposicao por via imida em um reator autoclave
de alta presséo (bombas de digestdo Parr Instrument), onde uma mistura contendo agua
deionizada, peroxido de hidrogénio 30% e &cido nitrico diluido foram adicionadas a uma
massa de 0,5000 g de mel de abelha e levadas a estufa, onde foi mantida por 4 horas

a uma temperatura de 100 £ 10 °C.
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RESULTADOS E DISCUSSAO

Inicialmente, os volumes dos reagentes utilizados na decomposi¢cdo foram
estudados através da aplicacdo de seis ensaios multivariados para definir um dominio
experimental a ser aplicado em um planejamento de mistura. Tal mistura, contendo
acido diluido na presenca de peroxido de hidrogénio, € uma alternativa viavel para
decompor matrizes ricas em matéria organica, como a amostra de mel. Para este estudo
foi utilizado uma amostra teste de mel adquirida em meliponario do municipio de Jequié-
Bahia. Os ensaios realizados estdo apresentados na Tabela 1. Foram avaliados os
sinais de absorvancia de Cu e Zn medidos no FAAS bem como aspectos visuais
(coloragéo e presenca de sélidos). Em todos os ensaios foram utilizados um volume

total da mistura de 4,0 mL.

Tabela 1. Ensaios multivariados preliminares para a decomposi¢cdo acida.

Volumes
Ensaios HNOs 3,0 mol/L Hz0 H20230%
1 1,0 3,0 0,0
2 15 2,5 0,0
3 0,75 3,0 0,25
4 1,5 115 1’0
5 15 2,0 0,5
6 1,0 2,25 0,75

A partir dos resultados obtidos nos ensaios preliminares foi definido um novo
dominio experimental a ser aplicado em um planejamento de mistura com restrigdo com
0 objetivo de obter uma proporcgéo ideal dos volumes dos trés componentes presentes
na mistura reacional. Como respostas foram avaliadas as absorvancias de Cu e Zn
obtidas por FAAS, a resposta multipla (RM)3, a cor residual, presenca de sélido residual
no digerido.

Na analise do planejamento, a decomposicao foi mais eficiente usando 1,00 mL
de HNOs 3,0 mol/L, 1,75 mL de agua ultrapura e 1,25 mL de H>O, 30%. Em todos os
ensaios bem-sucedidos foi observado o clareamento da amostra de &mbar para incolor
e a diminuicdo da viscosidade das amostras, porém o digerido obtido usando 1,00 mL
de HNO;3 3,0 mol/L, 2,00 mL de agua ultrapura e 1,00 mL de H.O, 30% permaneceu
com a coloragdo levemente ambar. A ferramenta consolidou ainda mais as respostas
individuais que apontavam como ponto 6timo o ensaio 7.

Para calcular a acidez residual foi utilizada uma solucdo padronizada de
hidréxido de sédio 0,0904 mol/L em um processo de titulacdo usando fenolftaleina como

indicador para 100 L do digerido obtido ap6s o processo de digestéo.
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O Teste de Benedict foi aplicado tanto para uma amostra de mel sem
decomposigdo quanto para os digeridos obtidos apds a decomposi¢cdo nos ensaios com
as diferentes condicbes propostas pelo planejamento de mistura. Com as amostras
digeridas, nota-se que ndo ha uma mudanca brusca na coloracéo, porém hi uma leve
mudancga da coloracdo saindo do azul para um tom pouco esverdeado.

O Teste de Molisch foi usado para detectar a presenca de carboidratos. Se for
obtido um resultado negativo, a presenca de aclicares na amostra ndo é detectada. E
um teste (til para identificar compostos que possam ser desidratados em furfural ou
hidroximetilfurfural na presenga de H.SO4. O alfa naftol reage com o aldeido ciclico para
formar produtos de condensacao de cor parpura.

Os resultados para o Teste de Molisch demonstraram que a matéria organica na
forma de agucares permaneceu sem a total decomposicao, sinalizando que ainda existe
carboidratos presente na solugdo. Portanto, essas condigcbes ndo apresentam uma
decomposicéo efetiva para ser usada nas amostras de mel. As condi¢des definidas
entdo, com base em todos os resultados supracitados, correspondem a 1,0 mL de HNOs
3,0 mol/L, 1,25 mL de H.O, 30% e 1,75 mL de agua ultrapura, para uma massa

aproximada de 0,5 g de mel, corroborando com os resultados obtidos com a RM.

CONCLUSOES/CONSIDERACOES

Nesse sentido, o planejamento de mistura utilizando acido diluido demonstrou
caracteristicas satisfatdrias, como rapidez e eficiéncia, visando aprimorar o método de
digestdo. Além disso, a utilizacdo de acido diluido ressoa com os principios da Quimica
Verde, ao empregar substancias menos danosas ao meio ambiente. Os resultados de
acidez residual atenderam bem ao método, gerando uma acidez menor que 10%,

garantindo a vida util do sistema de introdug&o de amostra e reduzindo efeitos de matriz.
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