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Fotdlise oxidativa — Mel — ICP OES

INTRODUGAO
MEL

= Origem de mais de 2500 tipos de flores de plantas diferentes.

= Mistura complexa de agua, carboidratos e minerais.

= Concentragao dos minerais relacionam-se com o meio ambiente -
origem geografica e nivel de polui¢do.

= Suplemento alimentar e coadjuvante terapéutico.

FOTOLISE Utilizagdo da radiagcdo UV de uma lampada de vapor de Hg para o
pré- tratamento da amostra visando diminuir a matéria organica.

Técnica analitica de emissdo dptica multielementar e simultanea
que permite a determinagéo de diferentes espécies metalicas.

OBJETIVO

Otimizagdo dos Determinagao de espécies
parametros de um reator - metalicas utilizando a
de fotodigestao por UV técnica ICP OES

METODOLOGIA

ICP OES

FOTODIGESTOR

Parte externa

Corpo cilindrico externo em
aco inoxidavel com 38 cm
de altura e 12,5 cm de
didmetro.

Resfriamento
Microventilador na parte
inferior.

Fonte de Radiagao UV
Lampada de vapor de Hg com poténcia de 125 W ou 400 W.

Porta amostra e tubos
Porta amostra disposto radialmente com capacidade para 9 tubos de quartzo (2,0 cm
didmetro e 11,0 cm de altura) com tampas.

Controle de ventilagio e da lampada independentes

OTIMIZAGAO DOS PARAMETROS DE FOTOLISE

ﬂ Avaliagdo do Carbono Orgénico Total em amostras tratadas com variados
tempos de exposigado a radiagdo UV em poténcia de 125 W ou 400 W.

PREPARO DAS AMOSTRAS

‘ Solugao 60% de mel em agua deionizada

l 10 min sob agita¢éo + Ultrasom: 30 min

' 10 mL nos tubos de quartzo + 6,0 mL
H,0, 30% + 0,25 mL de Y 100 mg L'

Adicéo de analitos em
dois niveis. 1

Exposicgao a radiagao (400 W) por 20
min com subintervalos de
resfriamento de 5 min.

2

Transferéncia para balao de 25 mL

CONDIGOES EXPERIMENTAIS ICP OES

Vazio da amostra 1,0 mL min-!

Poténcia da radio-freqiiéncia 1,3 KW

Vazio do argonio principal 15 L min

Vazio do argonio auxiliar 0,5 L min-!

Vazio de nebulizagdo da amostra 0,8 L min-!

Tempo de espera 30s

Tempo de auto-integragao 1-5s, min - max

Replicatas 3

Elementos e comprimentos de onda (nm) Mn 11 257,610; Cd Il 214,438; Pb Il 220,353; Se | 196,026; Zn I1 213,856 ; Ba Il 233,527; Cu Il

324,754; Co 1 228,616; Fe Il 238,204; Cr 11 205,560; Ni Il 232,003; As 1 193,696; Mo Il 202,031; Na
1330,237; Al 1 308,215; Ca Il 317,993 (rd); Mg Il 279,553 (rd); K 1766,490 (rd)

Corregéo de fundo 2 pontos

RESULTADOS
FOTODIGESTAO Amostras expostas por 20 minutos a radiagdo UV 400 W.

AMOSTRAS SUBMETIDAS AO TRATAMENTO

Concentragao encontrada (mg Kg ')

Elemento/
iveis de Adic " .
LOD (g et Niveis de Adigio (mg Kg')  Recuperagdo (%) A B c D
0, :‘:76 16,0/ 30,0 99,5/ 108,1 13,14 £1,00 48,19 £0.86 59,17£1,12 26,61£0,20
0, ‘:’17?"’ 16,0/ 30,0 91,5/99,4 7,931 £0,560 40,37 £2,75 3798+2.74 8,367 £0,064
. 1';‘ 6,00/ 10,00 59.8/928 369222 671,699 7246 £318 479636
N:
o 100/10.0 69.0/842 59131736 490840295 7,131 £0,624 18.74£0.14
0‘;::)7 0,20/ 2,00 99,0/ 99,1 1,011 £0,033 1,947 £0,036 2,380 £0,040 1,881 20,010
. ‘C":W 0.10/1,00 102,1/946  01S96£00183 0200000252 02417 £0,0285 0,1081 £0,0008
F
ot 0.10/1,00 90,1/959 06423500644 19580048 2,420 0,048 0,5462 £0,0042
o, :;;; 0,06/ 0,60 70,5/ 80,1 0,5306 £0,0278 0,4137 £0,0268 0,4483 £0,0214 10,0221 0,0000
o, OAlIlZ 0,50/ 5,00 78,1/85.2 2,763 £0,523 2,829 £0,123 4,271£0,278 1,997 £0,015
o my 0,10/1,00 98.8/106,1 <LOD 0,0730 £0,0056 <LoD <LoD
cd
0,05/ 0,50 88,3/90,7 <LOD <LOD <LOD <LOD
0,0001
Ba 0,05/0.50 91,8/946 <Lop <LoD <LoD <Lop
0,0017
cr 0.20/2,00 99971010 <LOD <LoD <LoD <Lop
0,0025
Ni 0,20/ 2,00 87,1/88,4 <LOD <LOD <LOD <LOD
0,0009
b 0,50/ 5,00 73,9/76,8 <LOD LOD <LOD LOD
0,0107 205 e < <
Se
572,50 39,9/ 143,
s 025/2,50 1399/143,0 <LoD <LoD <LoD <Lop
o ‘C":M 0.20/2,00 104,47 1064 <LOD <LoD <LoD <LoD
As 0,30/ 3,00 113,7/117,3 <LOD <LOD <LOD <LOD

0,0204

*Amostras A: mel de flores silvestres - SP, B: mel de flores do campo - SP,
C: mel de flores silvestres - MG e D: mel de flores silvestres - RS

CONCLUSOES

= Construgdo do fotodigestor: utilizagdo de pecas reciclaveis e materiais
disponiveis comercialmente reduz o prego final do equipamento;

= Tratamento por fotodigestdo: alternativa rapida que nao utiliza reagentes
agressivos ao meio ambiente;

= Permite avaliagdo de espécies metalicas em mel, por ICP-OES, com minima
manipulagao e transferéncias das amostras, fornecendo baixos valores de LOD’s.



