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RESUMO: O foco deste estudo foi avaliar qual o método de decomposição de amostra seria 

mais eficiente para decompor e disponibilizar em solução os micronutrientes presentes no mel 

de abelha a serem analisados. Após a investigação de qual método melhor disponibilizaria os 

micronutrientes o utilizado foi a decomposição por via úmida em a um reator autoclave de 

alta pressão (bombas de digestão Parr Instrument), onde uma mistura contendo água 

deionizada, peroxido de hidrogênio e ácido nítrico diluído foram adicionadas a uma massa de 

0,5g de mel de abelha e levadas à estufa, onde foi mantida por 4 horas a uma temperatura de 

100 ± 10 °C.  Para otimizar o método, um planejamento experimental com restrições foi 

aplicado, visando a otimização no método e estabelecer qual a melhor condição favorece a 

extração de cobre e zinco das amostras. Após avaliação dos resultados do planejamento 

experimental foi verificado que os volumes que melhor proporcionavam a extração dos 

micronutrientes foi 1,0 mL de HNO3 (3 mols L-1), 1,75 mL de H2O e 1,25 mL H2O2 30%, 

sendo esses os volumes ideai. Após a otimização, três amostras de mel de abelhas, adquiridos 

com produtores e comércio local de cidades do estado da Bahia. Os elementos cobre, ferro, 

manganês e zinco foram determinados por FAAS e apresentaram-se dentro dos padrões 

estabelecidos pela EMBRAPA e pelo Decreto n° 55.871, de 26 de março de 1965. A 

disponibilidade do Cu variou de < LOD e 5,10 µg g-1, Fe teve uma variação entre 1,09 e 20,83 

µg g-1, Mn variou ente < LOD e 1,58 µg g-1 e Zn apresentou a maior variação e concentração 

entre os micronutrientes extraídos variando de 0,41 até 46,90 µg g-1. Uma alternativa utilizada 

para fazer um agrupamento dos resultados foi a análise de componentes principais (PCA), que 

auxilia na avaliação da similaridade que as amostras possuem de acordo com a concentração 

encontrada. A PCA identificou a formação de dois grupos, onde um desses grupos foi gerado 

apenas pela amostra de Lafaiete Coutinho devido a mesma conter a maior concentração de Zn 

e ter alto teor dos outros micronutrientes o que explica sua segregação das demais amostras. 

Nenhuma das amostras analisadas apresentou teores superiores aos estabelecidos pelo Decreto 

n° 55.871 de 1965, demonstrando sua adequação para o consumo humano. 

 

Palavras-chave: Decomposição de amostra, micronutriente, mel de abelha, planejamento 

experimental, analise de componentes principais  
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ABSTRACT: The focus of this study was to evaluate which sample decomposition method 

would be most efficient for decomposing and making available in solution the micronutrients 

present in bee honey to be analyzed. After investigating which method would best make the 

micronutrients available, wet decomposition was used in a high-pressure autoclave reactor 

(Parr Instrument digestion pumps), where a mixture containing deionized water, hydrogen 

peroxide and diluted nitric acid was added to a 0.5g mass of bee honey and taken to the oven, 

where it was kept for 4 hours at a temperature of 100 ± 10 °C.  To optimize the method, an 

experimental design with restrictions was applied in order to optimize the method and 

establish which condition best favors the extraction of copper and zinc from the samples. 

After evaluating the results of the experimental design, it was found that the volumes that 

best provided extraction of the micronutrients were 1.0 mL of HNO3 (3 mols L-1), 1.75 mL 

of H2O and 1.25 mL H2O2 30%, these being the ideal volumes. After optimization, three 

samples of honey were purchased from producers and local businesses in cities in the state of 

Bahia. The elements copper, iron, manganese and zinc were determined by FAAS and were 

within the standards established by EMBRAPA and Decree 55,871 of March 26, 1965. The 

availability of Cu ranged from < LOD to 5.10 µg g-1, Fe varied between 1.09 and 20.83 µg 

g-1, Mn varied between < LOD and 1.58 µg g-1 and Zn showed the greatest variation and 

concentration among the extracted micronutrients, ranging from 0.41 to 46.90 µg g-1. An 

alternative used to group the results was principal component analysis (PCA), which helps to 

assess the similarity of the samples according to the concentration found. PCA identified the 

formation of two groups, one of which was generated only by the Lafaiete Coutinho sample 

because it contained the highest concentration of Zn and had a high content of the other 

micronutrients, which explains its segregation from the other samples. None of the samples 

analyzed had levels higher than those established by Decree 55.871 of 1965, demonstrating 

their suitability for human consumption. 

 

Keywords: Sample decomposition, micronutrient, bee honey, experimental design, principal 

component analysis. 
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APRESENTAÇÃO 

Esta Dissertação de Mestrado faz parte dos estudos desenvolvidos no âmbito 

do Projeto de Pesquisa denominado Caracterização química e avaliação dos impactos 

causados por substâncias potencialmente tóxicas em amostras ambientais e alimentos 

provenientes da Bacia Hidrográfica do Rio de Contas. Este projeto está cadastrado na 

Pró-Reitoria de Pesquisa e Pós-Graduação da UESB.  

O trabalho de dissertação foi desenvolvido no Laboratório de Química 

Analítica III da Universidade Estadual do Sudoeste da Bahia, Campus de Jequié. As 

análises utilizando a técnica de espectrometria de absorção atômica com chama (FAAS) 

foram realizadas no Laboratório de Química Analítica da UESB e as análises utilizando 

as técnicas de emissão óptica com plasma foram realizadas no Laboratório de Análises 

Ambientais do Extremo Sul da Bahia, em parceria com o Prof. Dr. Allison Gonçalves 

Silva (IFBA). 

Este trabalho foi escrito seguindo o formato de Publicação, conforme as 

orientações constantes no Manual para Elaboração de Dissertações do Programa de 

Pós-Graduação em Química (PGQUI-UESB). A escrita da dissertação seguiu as 

instruções do periódico Journal of the Brazilian Chemical Society (JBCS), para 

submissão após as alterações sugeridas pela banca examinadora. O Periódico é 

enquadrado como estrato A2 na CAPES e Fator de Impacto de 2,135 (JCR 2022). 

  

  

Link para acesso ao Manual de dissertações do PGQUI:  

http://www2.uesb.br/ppg/ppgquimica/wp-content/uploads/2018/09/Manual-

paraelabora%C3%A7%C3%A3o-de-disserta%C3%A7%C3%A3o-Vers%C3%A3o-

Final-_01.04.pdf  

  

http://www2.uesb.br/ppg/ppgquimica/wp-content/uploads/2018/09/Manual-para-elabora%C3%A7%C3%A3o-de-disserta%C3%A7%C3%A3o-Vers%C3%A3o-Final-_01.04.pdf
http://www2.uesb.br/ppg/ppgquimica/wp-content/uploads/2018/09/Manual-para-elabora%C3%A7%C3%A3o-de-disserta%C3%A7%C3%A3o-Vers%C3%A3o-Final-_01.04.pdf
http://www2.uesb.br/ppg/ppgquimica/wp-content/uploads/2018/09/Manual-para-elabora%C3%A7%C3%A3o-de-disserta%C3%A7%C3%A3o-Vers%C3%A3o-Final-_01.04.pdf
http://www2.uesb.br/ppg/ppgquimica/wp-content/uploads/2018/09/Manual-para-elabora%C3%A7%C3%A3o-de-disserta%C3%A7%C3%A3o-Vers%C3%A3o-Final-_01.04.pdf
http://www2.uesb.br/ppg/ppgquimica/wp-content/uploads/2018/09/Manual-para-elabora%C3%A7%C3%A3o-de-disserta%C3%A7%C3%A3o-Vers%C3%A3o-Final-_01.04.pdf
http://www2.uesb.br/ppg/ppgquimica/wp-content/uploads/2018/09/Manual-para-elabora%C3%A7%C3%A3o-de-disserta%C3%A7%C3%A3o-Vers%C3%A3o-Final-_01.04.pdf
http://www2.uesb.br/ppg/ppgquimica/wp-content/uploads/2018/09/Manual-para-elabora%C3%A7%C3%A3o-de-disserta%C3%A7%C3%A3o-Vers%C3%A3o-Final-_01.04.pdf
http://www2.uesb.br/ppg/ppgquimica/wp-content/uploads/2018/09/Manual-para-elabora%C3%A7%C3%A3o-de-disserta%C3%A7%C3%A3o-Vers%C3%A3o-Final-_01.04.pdf
http://www2.uesb.br/ppg/ppgquimica/wp-content/uploads/2018/09/Manual-para-elabora%C3%A7%C3%A3o-de-disserta%C3%A7%C3%A3o-Vers%C3%A3o-Final-_01.04.pdf
http://www2.uesb.br/ppg/ppgquimica/wp-content/uploads/2018/09/Manual-para-elabora%C3%A7%C3%A3o-de-disserta%C3%A7%C3%A3o-Vers%C3%A3o-Final-_01.04.pdf
http://www2.uesb.br/ppg/ppgquimica/wp-content/uploads/2018/09/Manual-para-elabora%C3%A7%C3%A3o-de-disserta%C3%A7%C3%A3o-Vers%C3%A3o-Final-_01.04.pdf
http://www2.uesb.br/ppg/ppgquimica/wp-content/uploads/2018/09/Manual-para-elabora%C3%A7%C3%A3o-de-disserta%C3%A7%C3%A3o-Vers%C3%A3o-Final-_01.04.pdf
http://www2.uesb.br/ppg/ppgquimica/wp-content/uploads/2018/09/Manual-para-elabora%C3%A7%C3%A3o-de-disserta%C3%A7%C3%A3o-Vers%C3%A3o-Final-_01.04.pdf
http://www2.uesb.br/ppg/ppgquimica/wp-content/uploads/2018/09/Manual-para-elabora%C3%A7%C3%A3o-de-disserta%C3%A7%C3%A3o-Vers%C3%A3o-Final-_01.04.pdf
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1. INTRODUÇÃO 

 

Mel 

 A apicultura é umas das criações de animais mais antigas e importantes para o 

mundo, prestando grande contribuição ao homem através da produção do mel, da geleia 

real, da própolis, da apitoxina, da cera e do pólen apícola, além dos recursos de 

polinização que melhoram a produtividade na agricultura e a manutenção da 

biodiversidade1. 

 As abelhas são insetos pertencentes à ordem Hymenoptera, da superfamília 

Apoidea2. Cultuadas ao longo da história por diversas civilizações como símbolo de 

riqueza, trabalho ou perseverança, as abelhas surgiram muito antes do homem, há mais 

de 100 milhões de anos3.  

 O Brasil é considerado privilegiado devido a suas proporções continentais e 

riquezas de ecossistemas, pois abriga cerca de ¼ das espécies de abelhas existentes 

(aproximadamente 5.000 espécies). Só no estado de São Paulo foram listadas 729 

espécies e no Rio Grande do Sul mais de 500 espécies4. Uma ampla diversidade de 

abelhas existe em nossa fauna com diversas formas, tamanhos e cores como exposto na 

Figura 1. 

 

 

 

 

 

 

 

Figura 1. Variedade da diversidade de abelhas nativas do Brasil. Fonte: Meliponário do Sertão4. 

 

 Dos produtos fornecidos pelas abelhas, o mel é sem dúvida o mais conhecido 

e difundido. Foi um dos primeiros alimentos do homem e praticamente todas as 

civilizações antigas o utilizaram como alimento e recurso medicinal. Atualmente o 

homem utiliza-se fartamente do mel como alimento, sem desconhecer suas qualidades 

medicinais e seu valor nutricional5. 
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 O mel não pode ser considerado um alimento completo pelos padrões 

nutricionais humanos, mas oferece potencial como suplemento dietético, sendo 

recomendado para bebês, idosos e pessoas com deficiência por ser um alimento de fácil 

digestão, podendo ser ingerido diretamente ou utilizado como adoçante em uma 

variedade de produtos6. O mel de abelha se destaca apresentando características 

terapêuticas, como propriedades antioxidantes, características essas que têm atraído 

cada vez mais consumidores, aumentando sua comercialização em todo o mundo. 

 A fabricação do mel começa com a coleta do néctar nas flores, que é a 

principal fonte de energia das abelhas e nada mais é que uma solução de açúcares, 

composta principalmente pela sacarose. Quando coletado, o néctar é armazenado em 

uma estrutura interna no corpo das abelhas, o papo, e ali entra em contato com duas 

enzimas, a invertase e a glicose oxidase3. 

 As concentrações dos minerais presentes no mel são influenciadas por sua 

origem geográfica, como a composição do solo que é determinada por características 

geoquímicas e geológicas (atividades vulcânicas e hidrotermais), condições regionais e 

mudanças climáticas da área forrageada pelas abelhas. Assim como a cor e o sabor do 

mel variam de acordo com a fonte floral (Tabela 1), também variam os teores de 

vitaminas, minerais, antioxidantes e aminoácidos7. 

Tabela 1: Classificação do mel pela legislação brasileira vigente desde 2000. 

Fonte: Ministério da Agricultura, Pecuária e Abastecimento-MAPA - 2000
8
. 

 O mel é utilizado na medicina popular tradicional e na apiterapia e é um 

excelente conservante natural. As vitaminas encontradas no mel podem incluir 

Origem Grupos Descrição da obtenção 

Mel Floral 

Unifloral ou 

monoclonal 

Néctar coletado da mesma família, gênero ou espécies 

de flores. 

Multifloral 

ou polifloral 

Néctar coletado de famílias de flores, melatos ou mel de 

melatos, secreções de plantas e excreções de insetos 

sugadores de plantas. 

Mel Escorrido ----- Obtido por escorrimento dos favos desoperculados, sem 

larvas. 

Mel Prensado ----- Obtido por prensagem dos favos, sem larvas. 

Mel Centrifugado ----- Obtido por centrifugação dos favos desoperculados, sem 

larvas. 
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(dependendo da variedade floral) niacina, riboflavina e ácido pantotênico; os minerais 

presentes incluem cálcio, cobre, ferro, magnésio, manganês, fósforo, potássio e zinco9. 

 

Figura 2: Estrutura química dos principais constituintes químicos presentes no mel. 

 

 As evidências científicas permitem afirmar que a propriedade antioxidante 

das especiarias e de outros vegetais está relacionada, principalmente, com os seus 

compostos fenólicos. A maioria dos antioxidantes naturais é composta de fenólicos 

contendo grupos funcionais ativos na posição orto, com exceção dos tocoferóis, 

enquanto que nos antioxidantes sintéticos, com exceção dos galatos, esses grupos 

encontram-se na posição para. Esses compostos, em geral, possuem estrutura 

fenilbenzopirona (C6-C3-C6), onde as duas partes da molécula com seis carbonos são 

anéis aromáticos, denominados anel A e B, unidos por três carbonos que formam um 

anel γ-pirano, denominado de anel C (Figura 3)10. 

 

Figura 3: Estrutura química geral dos flavonoides. Fonte: Adaptado de Adelmann11. 
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 Devido às suas aplicações, propriedades, valores nutricionais e avaliação 

ambiental o mel de abelha vem sendo objeto de pesquisas. Dentre esses estudos, 

diversas pesquisas buscam determinar espécies inorgânicas presentes nas amostras de 

méis e, por ser uma matriz complexa e rica em matéria orgânica, ambos estudos 

propõem métodos de preparo dessa amostra e formas de reduzir os interferentes que 

possam conter. 

Preparo da Amostra 

 Diversas estratégias de preparo de amostras podem ser aplicadas à matriz do 

mel. Dentre elas pode-se destacar o banho de ultrassom com aquecimento em forno de 

micro-ondas17, a decomposição usando aquecimento em placa aquecedora associada a 

uma posterior pré-concentração, decomposição em forno micro-ondas, decomposição 

em placa aquecedora, extração em ponto nuvem associado ao aquecimento em frascos 

de politetrafluoroetileno (PTFE)15, incineração da amostra16 e a decomposição em 

banho maria18. 

 Diversos estudos com digestão de mel foram realizados e publicados na 

literatura científica. Dentre eles, pode-se destacar o estudo realizado por Mendes, 

Baccan (et al. 2006)6, no qual foi feita a decomposição de mel (20,0 g) através da 

dissolução por ultrassom. O estudo relata que amostras foram filtradas e levadas 

processo de ultrassom por 15 minutos. Em seguida, 1,0 g da solução final foi misturada 

com 0,5 mL de HNO3 concentrado, 0,5 mL de solução de ítrio (100,0 mg/L) foi 

adicionado como um padrão interno e o volume completado para 25,0 mL com água 

deionizada. Em um outro procedimento de decomposição realizado no mesmo estudo, 

uma mistura de 1,0 g de mel, 2,0 mL de HNO3 concentrado, 2,0 mL de peróxido de 

hidrogênio 30% v/v e 0,5 mL de ítrio (100,0 mg/L, usado como padrão interno) foi 

submetida a um programa de aquecimento em forno de micro-ondas. A solução 

resultante foi diluída com água deionizada para 25,0 mL em um frasco volumétrico 

antes de ser analisada por espectrometria de emissão óptica com plasma indutivamente 

acoplado (ICP OES), afim de quantificar as espécies K, Ca, Mg, Na, Fe, Mn, Zn, Cu, 

Co, Ni, Pb e Cd. 

Em outro estudo, desenvolvido por Santos et al. (2008)12, a decomposição foi 

realizada usando 2,0 g da amostra em um cadinho de porcelana. A temperatura do forno 

foi aumentada lentamente da temperatura ambiente para 550 °C durante 1 h. As 

amostras foram queimadas por cerca de 8 h até que um resíduo de cinzas branca fosse 
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obtido. O resíduo foi dissolvido em 5 mL de HCl (50% v/v) e a mistura foi aquecida 

lentamente para dissolver o resíduo, quando necessário. A solução foi transferida para 

um balão volumétrico de 25 mL e completado o volume com água ultrapura. Os 

elementos Ca, Mg, Cu, Fe, Mn e Zn foram determinados diretamente na solução usando 

a técnica FAAS. 

No estudo realizado por Daşbaşı et al. (2016)13, a decomposição das amostras 

de méis foi realizada da seguinte forma: 10,0 g de amostra foi colocado em um béquer 

de 100 mL, em seguida, foi adicionado 20 mL de HNO3 concentrado e 4 mL de H2O2 

concentrado, na presença de aquecimento através de placa aquecedora. A solução obtida 

após a digestão foi filtrada através de um papel de filtro com fita azul. O pH da solução 

da amostra foi ajustado para 4,0. Após a etapa de decomposição, as amostras foram 

submetidas a uma etapa de pré-concentração usando um novo material adsorvente 

(resinas quelantes multidentadas, ácido poli (MPAEMA-co-DVB-co-AMPS)) para 

extração de íons Cd(II), Co(II), Cr(III), Cu(II), Fe(III), Mn(II), Pb(II) e Zn(II). Após a 

extração e eluição, o eluato final foi analisado por espectrometria de absorção atômica 

com chama (FAAS). 

 Hungerford et al. (2020)14, realizaram a decomposição do mel utilizando 

forno micro-ondas. Para isso, uma alíquota de 1,0 g de amostra foi retirada e pesada 

com precisão em tubos de digestão e 4 mL de ácido nítrico concentrado de alta pureza 

foram adicionados. Os elementos traço (Ag, Al, As, B, Ba, Cd, Co, Cr, Cu, Fe, Hg, Mn, 

Mo, Ni, Pb, Sb, Se, Sn, Sr, V e Zn) foram analisados por espectrometria de massas por 

plasma acoplado indutivamente (ICP-MS). Para a decomposição em placa aquecedora, 

5 mL de ácido nítrico foram adicionados inicialmente, seguidos por outra alíquota de 5 

mL até a conclusão, quando cerca de 1 mL da solução digerida permaneceu. As 

amostras digeridas foram diluídas para 40 mL com água de alta pureza para análise dos 

minerais (Ca, K, Mg, Na e P) por ICP OES. 

 No estudo desenvolvido por Khammas et al. (2012)15, as amostras de mel 

foram ligeiramente aquecidas em banho-maria a 40 ºC por 2 h. Após o resfriamento, 

alíquotas contendo 1,0 g de cada amostra foram pesadas diretamente em frascos de 

PTFE, para os quais 0,5 mL de HNO3 e 0,5 mL de H2O2 foram adicionados e a mistura 

deixada em repouso durante 12 h. Posteriormente, os frascos foram fechados com 

tampas de rosca e aquecidos a 100 ºC por 3 h. Após resfriamento à temperatura 

ambiente, os frascos foram abertos, a solução resultante foi transferida para frascos 

graduados de polipropileno e o volume foi aferido para 25 mL com HCl 0,5 mol/L. As 
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alíquotas da solução final foram extraídas e analisadas quanto ao teor de chumbo e 

cádmio de acordo com o procedimento geral prescrito para extração em ponto nuvem 

com detecção por espectrofotometria utilizando o 7- (6-metoxi 2-benzotiazolil azo) -8-

hidroxiquinolina [7- (6MBTA8HQ)] para agir como quelante para formar complexos 

hidrofóbicos. 

 Dhahir e Hemed (2015)16, utilizaram a seguinte metodologia para a realização 

da decomposição da matriz orgânica presente no mel. Foi pesado cerca de 1,0 g da 

amostra em um cadinho de porcelana de alta forma. A temperatura do forno mufla foi 

lentamente aumentada da temperatura ambiente para 450 ºC em 1 h. As amostras 

permaneceram cinzas por cerca de 5 h até que um resíduo branco ou acinzentado foi 

obtido. O resíduo foi dissolvido em 5 mL de HNO3 (25% v/v) e a mistura, quando 

necessário, foi aquecida lentamente para dissolver o resíduo. A solução foi transferida 

para um balão volumétrico de 10 mL, completado o volume e as análises para As, Cd, 

Cu, Fe, K, Mg, Mn, Na, Ni, Pb, Se e V foram realizadas por FAAS e G FAAS. 

 No estudo desenvolvido por Moniruzzaman et al. (2014)17, foi realizada a 

decomposição de amostras de mel assistida por micro-ondas antes da análise para 

minimizar os efeitos da matriz orgânica. Uma alíquota de 0,5 g da amostra foi digerida 

com 4 mL de HNO3 (65% v/v) e 2 mL de H2O2 (30% v/v) usando um sistema fechado 

de micro-ondas. O branco foi preparado de forma semelhante as amostras. As amostras 

digeridas foram diluídas até um volume final de 50 mL com água duplamente 

deionizada. No entanto, para a análise de Na e K, uma etapa de diluição adicional (até 

uma diluição de 10 vezes) foi realizada antes da análise por FAAS, FAES e GFAAS. 

 No procedimento adotado por Adugna (et al. (2020)18, 1,0 g de amostra de 

mel misturada e homogeneizada, foi pesada e colocada em frasco cônico, 8 mL de ácido 

nítrico concentrado e 4 mL de peróxido de hidrogênio foram adicionados ao frasco 

contendo a amostra. Em seguida, a mistura foi colocada no banho-maria e aquecida por 

4h. O frasco foi removido do banho de água e resfriado à temperatura ambiente. À 

amostra resfriada, foi adicionada água deionizada para dissolver a massa seca, e o 

conteúdo foi filtrado por filtração simples com papel de filtro e transferido para um 

balão volumétrico de 10 mL. Posteriormente, o volume da solução foi completado com 

água deionizada. Da mesma forma, o branco do reagente foi preparado tomando uma 

mistura dos reagentes (ácido nítrico concentrado e peróxido de hidrogênio) e tratando-a 

da mesma maneira que a amostra. Os metais (Cd, Cr, Cu, Mn, Ni, Pb e Zn) foram 

medidos nas amostras de mel utilizando o instrumento FAAS. 



20 

 

Andrade et al. (2014)19, propuseram uma análise direta do mel, utilizando 

FAAS e ETAAS para determinar Cd, Pb e Cr. As amostras foram decompostas em 

soluções com peróxido de hidrogênio 10% e ácido nítrico concentrado e adicionadas 

diretamente no atomizador eletrotérmico (atomização com plataformas pirolíticas de 

grafite). Um banho ultrassônico também foi empregado para auxiliar na etapa de 

preparação das soluções de análises contendo o mel. 

 Por fim, Sixto et al. (2019)20, apresentaram um procedimento de pré-

concentração usando microextração líquido-líquido dispersiva (DLLME) e 

determinação por FAAS. A acetonitrila foi usada como agente dispersante e tetracloreto 

de carbono como solvente de extração. Um tampão (pH 3,5 - 0,5 mL) foi adicionado a 

10 mL de solução de amostra contida em um tubo de polietileno de fundo cônico de 15 

mL. Uma mistura de acetonitrila (300 μL) e tetracloreto de carbono(140 μL) contendo 

1,0 mg de pirrolidina ditiocarbamato de amônio (APDC) foi injetado a uma vazão de 

fluxo de 1800 μL.s-1 na solução de amostra por meio da bomba de seringa. O método de 

decomposição da amostra para determinação de Cd por ETAAS foi adaptado, usando 

0,5 g de mel e 7,0 mL de HNO3 concentrado. A decomposição foi auxiliada por 

aquecimento em forno micro-ondas. Após a decomposição, as amostras foram diluídas 

com água ultrapura para 50 mL. 

 Na Tabela 2 está apresentado um resumo de informações acerca de estudos 

envolvendo diferentes sistemas para decomposição ou preparação de amostras de mel, 

com a detecção envolvendo técnicas espectroanalíticas tais como FAAS, ETAAS, 

Espectrofotometria UV-Vis, ICP OES e ICP-MS. 
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Tabela 2: Revisão bibliográfica de artigos referentes a determinação de metais em amostras de méis. 

Analitos Técnica 

analítica 

Preparo da amostra Informações adicionais Aquisição das amostras Referência 

K, Ca, Mg, Na, Fe, 

Mn, Zn, Cu, Co, Ni, 

Pb e Cd 

ICP OES Banho de 

Ultrassom/Aquecimento 

em forno de micro-ondas 

Certificação foi verificada por meio do 

fator de recuperação em dois níveis de 

fortificação para quatro amostras. 

Brasil 6 

Ca, Cu, Fe, K, Mg, 

Mn, Na e Zn. 

FAAS Extração seca/Banho de 

Ultrassom 

Aplicação de PCA, para atingir uma 

redução de dimensão, mantendo a 

quantidade máxima de variabilidade 

presente nos dados. 

Sudoeste da Bahia, Brasil 9 

Cd, Co, Cr, Cu, Fe, 

Mn, Pb e Zn 

FAAS Placa aquecedora/ Pré-

Concentração 

Utilização de resinas quelantes 

multidentadas, ácido poli (MPAEMA-

co-DVB-co-AMPS). 

Kayseri, Turquia 13 

Ag, Al, As, B, Ba, Cd, 

Co, Cr, Cu, Fe, Hg, 

Mn, Mo, Ni, Pb, Sb, 

Se, Sn, Sr, V e Zn 

Ca, K, Mg, Na e P 

ICP-MS 

ICP OES 

Forno micro-ondas/Bloco 

aquecedor 

Certificação foi verificada por meio do 

fator de recuperação e material 

certificado. 

Queensland, Autrália 14 

Cd e Pb UV–Vis Extração em ponto 

nuvem/Aquecimento em 

frasco de PTFE 

Sintetização do 7- (6-metoxi 2-

benzotiazolil azo) -8-hidroxiquinolina 

[7- (6MBTA8HQ)] para agir como 

quelante para formar complexos 

hidrofóbicos. 

Iraque 15 

As, Cd, Cu, Fe, K, FAAS Incineração ----- Iraque 16 
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Mg, Mn, Na, Ni, Pb, 

Se e V 
GFAAS 

Ca, Fe, Mg, Zn 

K, Na 

As, Cd, Co, Cu e Pb 

FAAS 

FAES 

GFAAS 

Forno micro-ondas Uma solução de paládio (500 g/mL) 

foi usada como modificador químico 

na análise dos oligoelementos. 

Malásia 17 

Cd, Cr, Cu, Mn, Ni, 

Pb e Zn 

FAAS Banho Maria ----- Etiópia 18 

Cd, Pb e Cr ETAAS Banho de ultrassom Utilização do dihidrogenofosfato de 

amônio (1,0 g/L-1), magnésio (600 

mg/L-1) e paládio (364 mg/L-1). 

Paraná, Brasil 19 

Cd FAAS 

ETAAS 

Pré-concentração/Forno 

micro-ondas 

Adição de 5 μg de paládio como 

modificador químico. 

Uruguai 20 

ETAAS: Absorção atômica eletrotérmica; FAAS: Espectrometria de absorção atômica com chama; FAES: Espectrometria de emissão atômica 

com chama; GFAAS: Espectrometria de absorção atômica em forno de grafite; PCA: Análise de Componentes Principais; ICP OES: 

Espectrometria de Emissão Óptica com Plasma acoplado indutivamente; ICP-MS: Espectrometria de massas com plasma acoplado 

indutivamente; UV – Vis: Espectrometria ultravioleta visível. 
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Decomposição da amostra 

 

Decomposição por Via Seca 

A decomposição por via seca é comumente utilizada em matrizes com alto 

teor de carbono presente na amostra. Devido à resistência ao ataque ácido na matriz a 

decomposição a seca ainda é o modo mais efetivo, conveniente e, talvez, o mais antigo 

para a decomposição de materiais orgânicos. Os sistemas de combustão permitem a 

conversão de carbono e hidrogênio em seus correspondentes produtos de oxidação, 

majoritariamente dióxido de carbono e água, respectivamente. Considerando a elevada 

temperatura atingida, praticamente todas as matrizes orgânicas podem ser decompostas 

durante a combustão e, desta forma, interferências menos significativas são esperadas 

nas análises21. 

Para a decomposição por via seca, a utilização do forno mufla faz-se 

necessária devido ao equipamento conseguir atingir temperaturas que podem chegar até 

1200 ºC, o que facilita a incineração da matriz orgânica presente na amostra22. Essa 

característica também pode ser uma desvantagem a depender do analito que se quer 

determinar, pois certos analitos como o arsênio, mercúrio e o selênio possuem baixo 

pontos de fusão e podem acabar sendo perdidos por volatilização23. 

 

Decomposição por Via úmida 

A decomposição por via úmida é um método de preparo de amostra voltado 

para degradação da matriz orgânica presente na amostra. O método visa disponibilizar 

os constituintes inorgânicos por meio da destruição da amostra. A decomposição 

implica no aquecimento da amostra na presença de um ácido oxidante, uma mistura 

entre ácidos oxidantes ou uma mistura entre um ácido oxidante com peróxido de 

hidrogênio. Em todos os casos, ao final do processo, os analitos ficam disponibilizados 

em uma solução ácida 24. 

Devido à composição das mais variadas matrizes estudadas ao longo do 

tempo, os métodos de decomposição passaram a utilizar um ácido mineral oxidante 

concentrado nos procedimentos, visando facilitar a degradação orgânica das matrizes. 

Diversos estudos13,14,15,18, como apresentados na Tabela 2, comprovam tal eficiência e 

eles abordam a utilização de ácidos oxidantes concentrados bem como a utilização de 

sistemas abertos ou fechados para a realização do procedimento de decomposição da 
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matriz orgânica presente na amostra. Neste processo, o ácido oxidante mais comumente 

utilizado é o ácido nítrico (HNO3), pois o mesmo apresenta propriedades oxidantes e a 

capacidade de dissolver uma ampla gama de materiais, promovendo a degradação de 

matrizes complexas disponibilizando os analitos em meio aquoso. Outro fator que 

agrega valor à utilização do HNO3 é a fácil obtenção comercial com um alto nível de 

pureza do ácido, o que é indicado para os procedimentos de decomposição25. 

O peroxido de hidrogênio (H2O2) é bastante utilizado associado a um ácido 

oxidante concentrado. A sua utilização na decomposição dá-se ao fato que o peroxido 

de hidrogênio é um forte agente oxidante e na decomposição torna-se uma fonte de 

oxigênio, que após decomposto, forma água e oxigênio como descrito na equação 126. 

H2O2(aq) → ½ O2(g) + H2O(ℓ)         Eq. (1) 

A utilização de ácido nítrico diluído na presença de peróxido de hidrogênio é 

uma alternativa aos métodos usando ácidos concentrados e esse procedimento de 

decomposição é abordado na literatura para os mais variados tipos de matrizes. Para 

uma decomposição bem sucedida da amostra é necessário levar em conta dois fatores: i) 

presença de oxigênio na fase gasosa dentro do sistema fechado, contribuindo para o 

processo de oxidação da matéria orgânica que posteriormente é reabsorvido pela fase 

líquida e ii) o gradiente de temperatura entre a fase líquida e gasosa, que contribui com 

o menor aumento da pressão. A influência desses fatores concomitantemente origina um 

ciclo de reações que resultam na regeneração do ácido nítrico, como mostra as equações 

2 a 527. 

(CH2)n + 2 HNO3(aq) → CO2(g) + 2 NO(g) + 2 H2O(ℓ) Eq. (2) 

2 NO(g) + O2(g) → 2 NO2(g) Eq. (3) 

2 NO2(g) + H2O(ℓ) → HNO3(aq) + HNO2(aq) Eq. (4) 

HNO2(aq) → H2O(ℓ) + NO2(g) + NO(g) Eq. (5) 

Este ciclo é efetivo enquanto duas condições forem obedecidas 

simultaneamente: (i) a presença de matéria orgânica, que é oxidada pelo ácido nítrico 

formando NO(g) (Eq. 2); e (ii) a presença de oxigênio na fase gasosa, aumentando a 

produção de NO2(g) a partir da oxidação de NO(g) (Eq. 3). Posteriormente, o NO2(g) é 

reabsorvido pela solução com a consequente regeneração de HNO3(aq) e formação de 

HNO2(aq) (Eq. 4). A molécula de HNO2(aq) irá se decompor em NO2(g) e NO(g) (Eq. 5), 
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estes por sua vez participam das sequências reacionais descritas nas equações 3 e 4. 

Assim, o ácido nítrico reinicia em um novo ciclo27. 

Durante esse processo, o controle da temperatura é de extrema importância 

por ser um dos fatores determinantes para a regeneração do ácido nítrico e manutenção 

do ciclo, bem como para a extração de analitos específicos, pois esses podem ser 

perdidos por volatilização em sistemas abertos. 

 

Decomposição por Radiação UV 

A radiação eletromagnética pode ser classificada como uma frequência de 

onda que é característica de cada energia. A classificação dos diversos tipos de radiação 

em função do seu efeito físico levou a organização de um espectro eletromagnético que 

abrange desde a radiação gama até as ondas de rádio. Dentro desse espectro de ondas 

eletromagnético encontra-se a radiação ultravioleta (UV) (Figura 4), que tem destaque 

por apresentar diversas aplicações na ciência 28. 

 
Figura 4. Espectro de ondas eletromagnéticas com destaque para as subclassificações da 

radiação ultravioleta. 

 

A radiação UV constitui a porção do espectro eletromagnético localizada 

entre a radiação visível e os raios-X, com comprimentos de onda (λ) de 40 a 400 nm. A 

região UV é, geralmente, subdividida em UV-A (400-315 nm), UV-B (315-280 nm) e 

UV-C (280-100 nm) ou, ainda, em ultravioleta próximo (400-200 nm) e ultravioleta 

distante (ou no vácuo, λ < 200 nm)29. 

Devido às suas propriedades, a radiação UV tem sido empregada no pré-

tratamento de amostras. A radiação UV gera fotoderivados que melhoram a 

detectabilidade do analito de interesse. A Figura 5 apresenta o esquema reacional de 

degradação da matriz orgânica promovida pela radiação UV. 
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Figura 5: Esquema reacional da fotodegradação de compostos orgânicos. Adaptada de 30,31 e 32

.
 

 

Esse tipo de decomposição está em conformidade com os princípios da 

Química Verde, pois é um pré-tratamento rápido, limpo, com baixa ou nenhuma 

geração de resíduos, promovendo a quebra das ligações químicas e produzindo os 

fotoquímicos sem o uso de solventes ou reagentes, que possam produzir rejeitos 

tóxicos28. Desse modo, o método se apresenta como uma alternativa a ser estudada para 

fins de análises de amostras de mel ou de matrizes similares. 
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2. OBJETIVOS 

 

2.1 Objetivo Geral 

Otimizar um método de decomposição de méis de abelha oriundas de 

diferentes regiões produtoras na Bahia, visando a determinação de metais.  

2.2 Objetivos Específicos 

Avaliar diferentes sistemas de decomposição de amostras de mel de abelha; 

Utilizar planejamentos de mistura como ferramenta estatística visando a 

otimização multivariada dos sistemas de decomposição; 

Aplicar a metodologia proposta na determinação de micronutrientes em mel 

de abelha após a realização do processo de extração; 

Utilizar a Análise de Componentes Principais como ferramenta para avaliação 

da similaridade das amostras com base na composição mineral quantificada por FAAS; 

Comparar os resultados obtidos com outros estudos utilizando a mesma 

matriz;  

Fornecer informações nutricionais sobre o mel produzido na Bahia. 
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3. PARTE EXPERIMENTAL 

 

3.1 Instrumentação 

No estudo foi utilizado um espectrômetro de absorção atômica em chama 

(FAAS) Perkin Elmer (Norwalk, CT, EUA), modelo PinAAcle 500, equipado com 

lâmpada de deutério como corretor de fundo. Uma composição contendo ar/acetileno foi 

utilizada na formação da chama. Lâmpadas de cátodo oco foram utilizadas como fonte 

de radiação e as condições operacionais do espectrômetro foram as sugeridas pelo 

fabricante. Os comprimentos de onda utilizados foram 324,75 nm para Cu, 248,33 nm 

para Fe, 279,5 nm para Mn e 213,86 nm para Zn. 

 

3.2 Reagentes e soluções 

Os reagentes utilizados foram de grau analítico e as soluções foram todas 

preparadas com água ultrapura (Milli-Q, Millipore, Bedford, MA, EUA; resistividade 

de 18,2 MΩ cm). Soluções de ácido nítrico, preparadas por diluição apropriada de 

solução estoque 65% (Merck, Darmstadt, Alemanha), e de peróxido de hidrogênio 30% 

foram utilizadas na etapa de digestão. Soluções padrão de Cu, Fe, Mn e Zn para 

calibração foram preparadas a partir de soluções estoque de cada elemento (1000 mg L-

1, Sigma-Aldrich, St. Louis, EUA). Vidrarias convencionais de laboratório, previamente 

descontaminada com HNO3 10% por 24 h, foram utilizadas. 

 

3.3 Aquisição das amostras 

As amostras foram adquiridas em cidades das regiões Sudoeste, Sul, Baixo 

Sul e Chapada Diamantina, Bahia. A Tabela 3 apresenta uma descrição dos pontos de 

origem das amostras com informações adicionais sobre as mesmas. A origem da 

produção das amostras foi obtida nos rótulos das respectivas embalagens. 
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Tabela 3. Locais de aquisição das amostras e informações adicionais sobre as mesmas. 

Origem da 

amostra 

Codigos das 

amostas 

Mel 

(espécie) 
Informações adicionais 

Barra do Choça BCE Europa Produzido e comercializado pela Apis 

Jordans 

Caatiba CTE Europa Mel do apiário Tica-Bela, adquirido no 

centro comercial de Itapetinga 

Eunápolis EUE Europa Adquirido em casa de produtos naturais 

na cidade de Itabuna 

Ilhéus ILE Europa Adquirido em casa de produtos naturais 

na cidade de Itabuna 

Irajuba IJE Europa Adquirido com vendedor ambulante de 

produtos naturais 

Itabuna IBE Europa Adquirido em casa de produtos naturais 

em Itabuna 

Itacaré IRE Europa Adquirido em casa de produtos naturais 

em Itacaré 

Itiruçu ITE Europa Produzido artesanalmente e 

comercializado no mercado municipal 

da cidade 

Jequié JQE Europa Adiquirido no centro de abastecimento 

Vicente Grilo 

Jitaúna JTE 

JTJ 

JTU 

Europa 

Jatay 

Uruçu 

Produção artesanal feita por mulheres da 

zona rural de Jitaúna 

Lagedo do 

Tabocal 

LTJ Jatay Comercializado no mercado municipal 

Lafaiete Coutinho LFE Europa Comercializado no mercado municipal 

Manoel Vitorino MVE Europa Produção artesanal e comercializado no 

mercado municipal 

Maracás MCE Europa Produzido artesanalmente e 

comercializado no mercado municipal 

Palmeiras PLE Europa Adquirido no centro comercial de 

Mucugê, Chapada Diamantina. 

Ribeirão do Largo RLE Europa Produção artesanal da Fazenda Oásis da 

Paz, adquirido no centro de 

abastecimento de Vitória da Conquista 

Santa Inês SIU Uruçu Adquirido no comércio local 

Vitória da 

Conquista 

VCE Europa Comercializado no centro de 

abastecimento da cidade 
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3.4 Preparo das amostras 

 

3.4.1 Decomposição por Via Seca  

Neste estudo a metodologia foi adaptada do estudo desenvolvido por Santos 

et al. (2008)9, onde para decompor a amostra foi pesado 5,0 g da amostra em um 

cadinho de porcelana e levado ao forno mufla, onde a temperatura foi aumentada 

lentamente da temperatura ambiente para 550 °C durante 1 h. As amostras foram 

queimadas por 4 h e o resíduo obtido após a queima foi dissolvido em 5 mL de HNO3 

3,0 mol/L. A mistura formada precisou ser aquecida para promover a dissolução total. A 

solução formada foi transferida para tubos cônicos e avolumados para 25 mL. Os 

elementos Cu e Zn foram determinados diretamente na solução usando a técnica FAAS. 

Três ensaios variando os volumes de ácido nítrico 3,0 mol/L e H2O2 30% foram 

estudados para massas aproximadas de 5,0 g de mel. 

 

3.4.2 Decomposição por Radiação UV 

Para a decomposição usando radiação UV (Figura 6) foi usada uma 

combinação de peróxido de hidrogênio e ácido nítrico concentrado para decompor a 

amostra de mel, utilizando uma lâmpada de mercúrio de 20W, seguindo adaptações de 

Santos et al. (2009)33. 

 

Figura 6: Câmara de radiação de preparo de amostra. 

 

Otimização multivariada usando Planejamento de Mistura para a Decomposição por 

Radiação UV 

No intuito de obter os volumes ideais dos reagentes auxiliares no processo de 

decomposição, foi aplicado também um planejamento de mistura com restrição. Para o 
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estabelecimento do planejamento foram avaliados os volumes de três componentes que 

estão presentes no meio reacional (amostra de mel, ácido nítrico 3,0 mol/L e peróxido 

de hidrogênio 30%), conforme apresentado na Tabela 4. O volume da solução final em 

todos os ensaios foi de 10,0 mL, completados com água ultrapura. 

Tabela 4. Domínio e matriz experimental utilizados no planejamento de mistura para 

decomposição por Radiação UV. 

Variáveis 

Domínio experimental 

Mínimo Ponto Central 

(PC) 

Máximo 

Massa da amostra (g) 2,00 2,50 3,00 

Volume de H2O2 30% (mL) 1,50 2,00 2,50 

Volume de HNO3 3,0 mol/ L (mL) 2,00 3,00 4,00 

Matriz experimental 

Ensaios Volume de 

amostra (mL) 

Volume de HNO3 

3,0 mol/L (mL) 

Volume de H2O2 

30% (mL) 

Volume de 

H2O (mL) 

1 3,00 4,00 2,50 0,50 

2 3,00 2,00 2,50 2,50 

3 3,00 4,00 1,50 1,50 

4 3,00 2,00 1,50 3,50 

5 2,00 4,00 2,50 1,50 

6 2,00 2,00 2,50 3,50 

7 2,00 4,00 1,50 2,50 

8 2,00 2,00 1,50 4,50 

PC 2,50 3,00 2,00 2,50 

PC 2,50 3,00 2,00 2,50 

PC 2,50 3,00 2,00 2,50 

PC – Ponto Central 

 

3.4.3 Decomposição por Via Úmida 

O procedimento de decomposição utilizou-se a seguinte metodologia, 

adaptada de Khammas et al.15: Massas aproximadas de 0,5 g da amostra de mel foram 

pesadas diretamente em frascos de PTFE. Aos frascos foram adicionados solução de 

ácido nítrico 3,0 mol/L, água ultrapura e peróxido de hidrogênio 30%. Posteriormente, 

foram colocados em um camisas de aço de alta pressão (bombas de digestão Parr 

Instrument) e levadas à estufa, onde foram aquecidas por 4 horas a uma temperatura de 

100 ± 10 ºC. 
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Inicialmente, os volumes dos reagentes utilizados na decomposição foram 

estudados através da aplicação de seis ensaios multivariados para definir um domínio 

experimental a ser aplicado em um planejamento de mistura. Tal mistura, contendo 

ácido diluído na presença de peróxido de hidrogênio, é uma alternativa viável para 

decompor matrizes ricas em matéria orgânica, como a amostra de mel24. Para este 

estudo foi utilizado uma amostra teste de mel adquirida em meliponário do município 

de Jequié-Bahia. Os ensaios realizados estão apresentados na Tabela 4. Foram avaliados 

os sinais de absorvância de Cu e Zn medidos no FAAS bem como aspectos visuais 

(coloração e presença de sólidos). Em todos os ensaios foram utilizados um volume 

total da mistura de 4,0 mL. 

Tabela 5. Ensaios multivariados preliminares utilizados para a decomposição ácida. 

Ensaios 
Volumes 

HNO3 3,0 mol/L H2O H2O2 30% 

1 1,0 3,0 0,0 

2 1,5 2,5 0,0 

3 0,75 3,0 0,25 

4 1,5 1,5 1,0 

5 1,5 2,0 0,5 

6 1,0 2,25 0,75 

A partir dos resultados obtidos nos ensaios preliminares foi definido um novo 

domínio experimental a ser aplicado em um planejamento de mistura com restrição com 

o objetivo de obter uma proporção ideal dos volumes dos três componentes presentes na 

mistura reacional. 

 

Planejamento de mistura para otimização da decomposição por Via Úmida 

A otimização multivariada foi realizada através do planejamento de mistura 

com restrição. A “restrição” está associada ao fato de a decomposição exigir 

obrigatoriamente uma mínima quantidade dos componentes para ocorrer uma digestão. 

Neste planejamento foram avaliados os mesmos componentes e respostas dos ensaios 

preliminares (Tabela 4). O volume total da solução final em todos os ensaios foi de 4,0 

mL. A nova matriz experimental com as condições estudadas no planejamento de 

mistura e o domínio experimental aplicado estão apresentadas na Tabela 5 e na Figura 

7. 
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Como respostas foram avaliadas as absorvâncias de Cu e Zn obtidas por 

FAAS, a resposta múltipla (RM), a cor residual, presença de sólido residual e a acidez 

residual do digerido. A função RM foi usada para os dados normalizados de 

absorvância do Cu e Zn obtidos por FAAS. A RM é calculada como mostra a equação 

6, onde Rx1 é a resposta analítica de um elemento em um experimento particular e LSx1 é 

a maior resposta em um conjunto de experimentos para aquele elemento. O somatório 

dessas frações resulta na RM34. Para calcular a acidez residual foi utilizada uma solução 

padronizada de hidróxido de sódio 0,1 mol/L em um processo de titulação de 

neutralização usando fenolftaleína como indicador para 100 μL do digerido obtido após 

o processo de digestão. 

 
Eq. (6) 
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Tabela 6. Domínio e matriz experimental utilizados no planejamento de mistura para a 

decomposição por Via Úmida. 

Variáveis 

Domínio experimental 

Mínimo Ponto Central 

(PC) 

Máximo 

Volume de água ultrapura (mL) 1,0 1,5 2,0 

Volume de H2O2 30% (mL) 0,5 1,0 1,5 

Volume de HNO3 3,0 mol/L (mL) 1,0 1,5 2,0 

Matriz experimental  

Ensaios Volume de HNO3 

3,0 mol/L (mL) 

Volume de 

H2O (mL) 

Volume de H2O2 

30% (mL) 

1 2,00 1,50 0,50 

2 1,00 1,50 1,50 

3 2,00 1,00 1,00 

4 1,50 1,00 1,50 

5 1,50 2,00 0,50 

6 1,00 2,00 1,00 

7 1,00 1,75 1,25 

8 2,00 1,25 0,75 

9 1,75 1,75 0,50 

10 1,25 1,25 1,50 

11 1,75 1,00 1,25 

12 1,25 2,00 0,75 

13 (PC) 1,50 1,50 1,00 

14 (PC) 1,50 1,50 1,00 

15 (PC) 1,50 1,50 1,00 

PC – Ponto Central 

 

Figura 7: Região experimental do planejamento de mistura com restrição.
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Teste de Benedict 

Este teste é utilizado para detecção da presença de açucares redutores 

presentes em amostras e tem o seguinte procedimento experimental a ser seguido: 1 mL 

da solução de amostra (obtida no digerido) a 2% é testada com 5 mL de reagente 

Benedict (a solução pode ser preparada previamente misturando 10 g de carbonato de 

sódio e 17,3 g de citrato de sódio desidratado em 85 mL de água. À mistura é 

adicionada 10 mL de solução de sulfato de cobre (1,73 g/100 mL). Em seguida colocar 

os tubos de ensaio em banho maria por 2 min35Erro! Indicador não definido.. A formação de 

precipitado de cor vermelho a vermelho tijolo representa um resultado positivo (que 

ainda há a presença de açúcares na amostra), como mostrado na Figura 8. 

 
Figura 8: Ensaios teóricos do teste de Benedict para reduzir açúcares. Fonte: Arquivo pessoal. 

 

Teste de Molisch 

Para a realização do teste é utilizado o seguinte procedimento: adicionar 2 

gotas do reagente de Molisch (preparado dissolvendo 0,1 g de alfa naftol em 2 mL de 

etanol) a 2 mL da solução de açúcar a ser testada. Após realizada a mistura, o tubo é 

inclinado e, vagarosamente, 2 mL de ácido sulfúrico concentrado é adicionado na lateral 

do tubo de ensaio. Uma cor roxa na interface entre o açúcar e o ácido indica um 

resultado positivo, conforme demonstrado na Figura 9. 

 

Figura 9: Ensaios teóricos do teste de Molisch para reduzir açucares. Fonte: Arquivo pessoal. 
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4. RESULTADOS E DISCUSSÃO 

 

4.1. Decomposição por Via Seca 

A decomposição por via seca, comumente chamada de decomposição por 

incineração ou mineralização é fundamentada na degradação da matriz orgânica 

presente na amostra por meio da elevação da temperatura transformando a matéria em 

cinzas que, por sua vez, é homogeneizada com ácido nítrico em banho maria para 

dissolução e, em seguida, a solução é filtrada. Na Tabela 6 estão presentes os dados 

referentes aos testes feitos para avaliar o procedimento de decomposição da amostra de 

mel de Jequié-BA. 

Tabela 7: Respostas obtidas nos ensaios para decomposição por Via Seca. 

Ensaio 
Massa de 

amostra (g) 

Volumes (mL) Respostas (Absorvância) 

HNO3 3,0 

mol/L 

H2O2 

30% 
Cu Fe Mn Zn 

1 4,9879 2,50 0,50 0,0413 0,0242 0,0327 0,2396 

2 5,0010 2,50 2,50 0,0397 0,0174 0,0346 0,2038 

3 5,0178 1,50 1,50 0,0135 0,0157 0,0260 0,0835 

Os resultados apresentam uma absorvância elevada, atribuída à quantidade de 

amostra decomposta para análise. No entanto, mesmo com valores elevados de 

absorvância, a aplicabilidade do método em questão é questionável devido à perda de 

analito que pode ter ocorrido durante a decomposição, o que o torna inadequado para 

ser empregado neste tipo específico de amostra. 

 

4.2. Decomposição por Radiação UV 

Os resultados obtidos para o planejamento de mistura aplicado estão 

apresentados na Tabela 7 e Figura 10. Os maiores sinais estão destacados em negrito e 

os menores em vermelho. 
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Tabela 8: Respostas obtidas no planejamento de mistura para decomposição por Radiação UV. 

Ensaio 

Volumes (mL) Respostas 

HNO3 3,0 mol/L H2O H2O2 30% 

Absorvância 
Cor 

residual 

Presença de 

sólido 

residual 
Cu Zn 

1 4,0 2,5 0,5 0,0224 0,0525 Incolor Sim 

2 2,0 2,5 2,5 0,0213 0,0459 Incolor Sim 

3 4,0 1,5 1,5 0,0105 0,0482 Incolor Sim 

4 2,0 1,5 3,5 0,0089 0,0432 Incolor Sim 

5 4,0 2,5 1,5 0,0056 0,0348 Incolor Sim 

6 2,0 2,5 3,5 0,0073 0,0366 Incolor Sim 

7 4,0 1,5 2,5 0,0072 0,0416 Incolor Sim 

8 2,0 1,5 4,5 0,0086 0,0426 Incolor Sim 

9.1 (PC) 3,0 2,0 2,5 0,0106 0,1116 Incolor Sim 

9.2 (PC) 3,0 2,0 2,5 0,0133 0,1129 Incolor Sim 

9.3 (PC) 3,0 2,0 2,5 0,0105 0,1187 Incolor Sim 

PC: Ponto Central 

 
Figura 10: Respostas obtidas para Cu e Zn nos ensaios preliminares por FAAS para 

decomposição por Radiação UV. 

 

Os resultados utilizando a radiação UV para decompor a matriz orgânica 

presente no mel mostraram-se promissores. Sinais significativos de absorvância foram 

observados após a decomposição. Para o Cu os melhores resultados foram obtidos 

usando maior quantidade de ácido e menor de peróxido, já para o Zn a região central 

(condições intermediárias de ácido e de peróxido) mostrou-se a melhor condição, dentro 

do domínio experimental adotado. No entanto, a presença de resíduos sólidos na 

amostra sugere a persistência de matriz orgânica residual. Este fato pode representar um 

risco potencial de danos ao equipamento utilizado para a determinação dos analitos, 

requerendo etapas adicionais de filtração, otimização das concentrações de ácido e de 
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peróxido de hidrogênio bem como do tempo de radiação, entre outras. Além disso, parte 

da matéria orgânica possivelmente ainda permanece no meio, o que aumenta o efeito de 

matriz. 

Na literatura não foram encontrados resultados específicos sobre a 

decomposição de amostras de méis usando radiação UV. Contudo, estudos conduzidos 

com uma matriz similar em relação ao teor de açúcares, como o vinho, podem ser 

considerados como referência para orientar o desenvolvimento de um método de 

decomposição da matriz orgânica presente no mel. Entre os artigos publicados que 

utilizam radiação ultravioleta para decompor a matriz orgânica em amostras de vinho, 

destaca-se o estudo realizado por Santos et al. (2009)33. Estudos como o proposto por 

Cruz Junior et al. (2019), também para decomposição de vinho, indicam a utilização do 

peróxido de hidrogênio e o ácido nítrico como bons auxiliares na decomposição de 

matrizes ricas em teor de matriz orgânica36. 

No entanto, é fundamental realizar testes e adaptações específicas para a 

matriz do mel, pois mesmo que o mel e o vinho possuam algumas semelhanças em sua 

composição orgânica devido a ao alto teor de açúcares, também apresentam diferenças 

significativas em outras características. Ajustes no método são necessários para garantir 

sua eficácia e aplicabilidade à matriz do mel. Portanto, estudos posteriores visando a 

otimização do método proposto são recomendados e, neste caso, o método não foi 

utilizado para análise de amostras de mel. 

 

4.3. Decomposição por Via Úmida 

A decomposição de materiais orgânicos ou biológicos por via úmida implica 

em aquecimento da amostra. Isso pode ocorrer geralmente na presença de um ácido 

mineral oxidante, misturas contendo ácidos oxidantes ou ainda uma mistura de um 

ácido oxidante com peróxido de hidrogênio. Neste estudo foi utilizado uma mistura de 

HNO3 como ácido oxidante na presença de H2O2. Os resultados obtidos para os seis 

ensaios preliminares estão apresentados na Tabela 8 e na Figura 11. O maior sinal está 

destacado em negrito e o menor em vermelho. 
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Tabela 9: Respostas obtidas nos ensaios preliminares multivariados para a decomposição por 

Via Úmida. 

Ensaio 

Variáveis  Respostas 

Volumes (mL)  Absorvância 
Cor 

residual 

Presença de 

sólido residual 
HNO3 3,0 

mol/L 
H2O 

H2O2 

30% 
 Cu Zn 

1 1,0 3,0 0,0  0,0005 0,0100 Âmbar Sim 

2 1,5 2,5 0,0  0,0000 0,0106 Âmbar Sim 

3 0,75 3,0 0,25  0,0013 0,0211 Âmbar Sim 

4 1,5 1,5 1,0  0,0013 0,0131 Incolor Não 

5 1,5 2,0 0,5  0,0027 0,0188 Incolor Não 

6 1,0 2,25 0,75  0,0015 0,0185 Incolor Não 

 

 
Figura 11: Respostas normalizadas obtidas para Cu e Zn por FAAS nos ensaios preliminares 

usando decomposição por Via Úmida. 

 

De acordo com as respostas apresentadas na Tabela 8 e Figura 11 é possível 

observar que a presença de H2O2 influencia positivamente na decomposição da matriz 

orgânica presente na amostra. Nos ensaios 1 e 2, pode-se observar os menores sinais 

para Cu e Zn, sinal este que possivelmente está associado à ausência de peróxido de 

hidrogênio nos ensaios. Ao mesmo tempo, essas soluções apresentaram coloração 

âmbar e presença de sólidos não digeridos, como pode ser observado na Figura 12. 

 
Figura 12: Imagens obtidas nos ensaios preliminares. Fonte: Arquivo pessoal. 



40 

 

No ensaio 3, na presença de peróxido de hidrogênio em menor quantidade 

(0,25 mL), o resultado para Cu e para Zn aumentou significativamente. No entanto, a 

presença de coloração âmbar e sólidos residuais também foram observados (Figura 12), 

o que caracteriza uma decomposição incompleta da matéria orgânica. 

Nos ensaios 4, 5 e 6, a decomposição aparentemente apresentou maior 

eficiência, demonstrando a ausência de cor e de sólidos residuais. Adicionalmente, os 

três ensaios apresentaram melhores sinais para Cu, sendo o ensaio 5 o que apresentou 

maior absorvância. Para o Zn também ocorreu melhoria nos sinais, sendo o ensaio 5 a 

segunda melhor condição obtida. Apesar do sinal de absorvância no ensaio 5 ter sido 

um pouco menor do que o ensaio 3, o mesmo não apresentou presença de sólidos e 

coloração residual. Assim, as condições do ensaio 5 foram norteadoras para definir o 

novo domínio e a matriz experimental a serem aplicados no planejamento de mistura. A 

matriz experimental com os respectivos resultados obtidos após a aplicação do 

planejamento está apresentada na Tabela 10. O maior sinal está destacado em negrito e 

o que apresentou cor âmbar e presença de sólido residual em vermelho. 
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Tabela 10: Matriz e resultados do planejamento de mistura. 

Ensaios 

Volumes (mL)  Respostas 

HNO3 3,0 

mol/L 
H2O 

H2O2 

30% 
 

Absorvância 
RM 

Cor 

residual 

Presença de sólido 

residual 

Acidez residual 

(%) Cu Zn 

1 2,00 1,50 0,50  0,0029 0,0323 0,3027 Incolor Não 8,91 

2 1,00 1,50 1,50  0,0109 0,0696 0,8339 Incolor Não 8,88 

3 2,00 1,00 1,00  0,0061 0,0496 0,5054 Incolor Não 8,88 

4 1,50 1,00 1,50  0,0031 0,0259 0,2752 Incolor Não 8,80 

5 1,50 2,00 0,50  0,0027 0,0278 0,2645 Incolor Não 8,66 

6 1,00 2,00 1,00  0,0032 0,0336 0,3297 Âmbar Sim 8,74 

7 1,00 1,75 1,25  0,0229 0,1887 1,9569 Incolor Não 8,88 

8 2,00 1,25 0,75  0,0225 0,0193 1,1088 Incolor Não 8,95 

9 1,75 1,75 0,50  0,0027 0,0191 0,2271 Incolor Não 8,58 

10 1,25 1,25 1,50  0,0126 0,0685 0,8615 Incolor Não 9,63 

11 1,75 1,00 1,25  0,0036 0,0274 0,3130 Incolor Não 9,31 

12 1,25 2,00 0,75  0,0036 0,0312 0,3127 Incolor Não 9,30 

13 (PC) 1,50 1,50 1,00  0,0035 0,0237 0,2975 Incolor Não 9,17 

14 (PC) 1,50 1,50 1,00  0,0035 0,0252 0,2920 Incolor Não 9,08 

15 (PC) 1,50 1,50 1,00  0,0038 0,0227 0,2889 Incolor Não 9,14 

 PC: Ponto Central; *Resposta em Absorbância; RM: Resposta Múltipla. 
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A otimização multivariada aplicada na forma de planejamento de mistura é 

um recurso utilizado quando pretende-se definir as proporções que gerem a melhor 

resposta de um processo, neste caso uma melhor decomposição da matriz orgânica. Esse 

modo de otimização permite estudar vários fatores simultaneamente, e as melhores 

condições são encontradas através de recursos matemáticos e estatísticos. Essa 

otimização multivariada permite reconhecer se existe interações entre os fatores 

avaliados, além de proporcionar a redução no conjunto de ensaios experimentais, 

comparado com a otimização univariada. Oferece ainda aspectos econômicos e 

sustentáveis, coerente com os princípios da química verde, sem perder a eficiência do 

processo37. 

Para este estudo, o método de decomposição utilizou reatores de alta pressão 

de PTFE adaptado de Khammas et al.15. Visualmente, a decomposição realizada 

aplicando o planejamento experimental mostrou-se eficiente para a maior parte do 

experimento, exceto para o ensaio 6. Em todos os ensaios bem-sucedidos foi observado 

o clareamento da amostra de âmbar para incolor e a diminuição da viscosidade das 

amostras, porém a amostra 6 permaneceu com a coloração levemente âmbar. Dentre os 

resultados, a condição que apresentou as melhores respostas foi aquela obtida no ensaio 

7. 

Os dados experimentais para absorvância, RM e acidez residual foram 

tratados no programa Statistica 12 e geraram as superfícies de resposta, apresentadas 

nas Figuras 13 a 15. 

Figura 13: Superfície de contorno obtida para o planejamento de mistura usando absorvância 

como resposta para: (a) Cobre e b) Zinco. 

 

Neste estudo, o ponto máximo obtido pela avaliação da absorvância tanto do 

Cu quanto do Zn é identificado como uma condição de sela, uma região de interseção 
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entre um mínimo relativo e um máximo relativo. É possível observar na Figura 13 que a 

superfície possui duas regiões de máximos e, portanto, as coordenadas desses pontos 

apresentam duas melhores condições adequadas para obter uma maior resposta. Um 

desses pontos inclusive situa-se fora do domínio experimental estudado. O ponto 

máximo é identificado na cor vermelha nos gráficos da figura, onde destaca-se o ensaio 

7. Os pontos críticos são obtidos pela aplicação do critério de Lagrange, que é baseado 

no determinante Hessiano38. 

O modelo quadrático obtido para ambas as respostas (Absorvâncias) do Cu e 

Zn apresentou superfícies muito semelhantes em relação aos pontos de máximo e de 

mínimo, ao aspecto visual e às condições ideais. Isso demonstra que a digestão acontece 

numa mesma tendência para ambos os elementos estudados. Contudo, as coordenadas 

do ponto de sela gerados pela equação não representam condições ideais para o 

processo avaliado e os valores críticos podem estar compreendidos fora do domínio 

experimental avaliado. É necessário então uma inspeção visual da superfície obtida a 

fim de encontrar as condições ideais. 

O fato de o ensaio 7 estar dentro do domínio experimental e apresentar as 

maiores respostas faz com que ele seja o ponto definido com condições ótimas para 

promover a extração mais eficiente dos metais Cu e Zn. O ponto 8 também apresentou 

ótima resposta para o Cu, mas não apresentou para o Zn. 

Além da utilização das respostas em absorvâncias dos elementos Cu e Zn, a 

função resposta múltipla (Figura 14) foi obtida a partir do somatório das absorvâncias 

individuais após normalização dos dados39. 

 

 
Figura 14: Superfície de contorno para o planejamento de mistura usando RM como resposta. 
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A RM mostrou-se muito útil para uma avaliação global do sistema, visto que 

o comportamento individual dos elementos é mantido mesmo quando se usa a resposta 

global. Neste caso, a ferramenta consolidou ainda mais as respostas individuais que 

apontavam como ponto ótimo o ensaio 7. 

Os resultados também foram avaliados pela acidez residual do digerido 

(Tabela 10) e foi obtida a superfície de contorno, conforme apresentada na Figura 15. 

 

Figura 15: Superfície de contorno obtida para o planejamento de mistura usando acidez 

residual como resposta. 

 

Ao analisar a Figura 15, nota-se uma tendência de aumento no resíduo de 

acidez quando são utilizadas maiores quantidades de peróxido de hidrogênio nos 

experimentos. Esses resultados estão alinhados com as superfícies de contorno 

apresentados na Figura 13 (resultados de absorvância para Cu e Zn), evidenciando que a 

eficiência da digestão está diretamente relacionada à combinação do ácido nítrico 3,0 

mol L-1 e peróxido de hidrogênio 30%. Fica nítido que os volumes de H2O2 e HNO3 

empregados neste estudo desempenham um papel significativo na decomposição da 

matriz analisada. 

Em técnicas espectrométricas como FAAS e ICP OES, é recomendável 

utilizar soluções com acidez inferior a 10% v/v para evitar interferências no transporte 

de aerossóis durante a introdução da amostra. Todos os ensaios realizados apresentaram 

uma acidez residual menor que 10%, em conformidade com as diretrizes recomendadas 

para análises espectrométricas. Tais resultados indicam que o ácido que estava presente 

no meio foi usado para degradar a matéria orgânica com efetividade, com auxílio do 

reagente peróxido. 
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4.3.1 Teste de Benedict 

O Teste de Benedict foi aplicado tanto para uma amostra de mel sem 

decomposição quanto para os digeridos obtidos após a decomposição nos ensaios com 

as diferentes condições propostas pelo planejamento de mistura (Tabela 10). A Figura 

16 traz o resultado visual positivo para aplicação do teste no mel constatando a presença 

de açúcares na amostra, de acordo com o que está apresentado na literatura. Com as 

amostras digeridas (Figura 17), nota-se que não há uma mudança brusca na coloração 

como na Figura 16, porém há uma leve mudança da coloração saindo do azul para um 

tom pouco esverdeado nos ensaios 5, 6 e 12, o que é um indicativo ainda da presença de 

açúcares. 

 
Figura 16: Imagem da aplicação do Teste de Benedict em mel. Fonte: Arquivo pessoal. 

 

 
Figura 17: Imagens da aplicação do Teste de Benedict para o planejamento de mistura. Fonte: 

Arquivo pessoal. 

 

De acordo com o teste aplicado, o resultado positivo é somente indicado 

quando há a mudança da coloração azul para um tom de vermelho tijolo, o que não 

ocorreu nos ensaios avaliados. No entanto, o Teste de Molisch foi aplicado para 

evidenciar ou não a presença de açúcares redutores nos ensaios 5, 6 e 12. 
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4.3.2 Teste de Molisch 

O Teste de Molisch é usado para detectar a presença de carboidratos. Se for 

obtido um resultado negativo, a presença de açúcares na amostra não é detectada. É um 

teste útil para identificar compostos que possam ser desidratados em furfural ou 

hidroximetilfurfural na presença de H2SO4. O alfa naftol reage com o aldeído cíclico 

para formar produtos de condensação de cor púrpura. 

Os resultados para o Teste de Molisch realizados somente com os ensaios 5, 6 

e 12 podem ser observados nas Figuras 18 e 19. Nos três ensaios, a matéria orgânica na 

forma de açúcares permaneceu sem a total decomposição, sinalizando que ainda existe 

carboidratos presente na solução35. Portanto, essas condições não apresentam uma 

decomposição efetiva para ser usada nas amostras de mel. As condições definidas então, 

com base em todos os resultados supracitados, correspondem a 1,0 mL de HNO3 3,0 

mol/L, 1,25 mL de H2O2 30% e 1,75 mL de água ultrapura, para uma massa aproximada 

de 0,5000 g de mel. 

 
Figura 18: Imagem da aplicação do Teste de Molish em mel. Fonte: Arquivo pessoal. 

 

 
Figura 19: Imagens obtidas da aplicação do Teste de Molish nos digeridos dos ensaios 5,6 e 12. 

Fonte: Arquivo pessoal. 
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4.4 Linearidade do método e faixas de trabalho utilizadas 

Após o processo de otimização e a definição das condições ideais dos 

volumes dos reagentes estabelecidos com o planejamento de mistura, realizou-se o 

processo de calibração instrumental usando ajuste pelo método dos mínimos quadrados, 

com o intuito de gerar um modelo matemático linear. Tal técnica tenta encontrar o 

melhor ajuste para um conjunto de dados buscando minimizar a soma dos quadrados 

das diferenças entre o valor estimado e os valores observados. Essas diferenças são 

denominadas resíduos. 

Mendes et al. (2006)6 e Santos et al. (2008)9 ressaltam a importância da 

calibração em análises quantitativas, pois esse processo indica que a resposta dada pelo 

sistema de medida a ser utilizado está diretamente relacionada às concentrações dos 

padrões preparados. Os gráficos das Figuras 20 a 23 trazem no eixo vertical as respostas 

instrumentais (absorvância) obtidas a partir da análise das soluções preparadas com 

concentrações crescentes. Na Tabela 11 são expressos os parâmetros referentes às 

curvas de calibração de Cu, Fe, Mn e Zn. Para os parâmetros de calibração e posterior 

análise das amostras, a aplicação do método foi estendida para a determinação de ferro e 

manganês, usando os mesmas condições otimizadas para Cu e Zn. 

 

 
 

Figura 20. Curva de calibração para cobre. Figura 21. Curva de calibração para ferro. 

 

 
 

Figura 22. Curva de calibração para manganês. Figura 23. Curva de calibração para zinco. 
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Tabela 11: Dados da curva de calibração do cobre, ferro, manganês e zinco. 

Elemento Equação R2 Linearidade 

Cu y = 0,1094 Conc. + 0,0049 0,9984 0 – 2,5 mg L-1 

Fe y = 0,0561 Conc. + 0,0035 0,9988 0 – 2,5 mg L-1 

Mn y = 0,1262 Conc. + 0,0024 0,9997 0 – 2,5 mg L-1 

Zn y = 0,4815 Conc. + 0,0085 0,9963 0 – 0,25 mg L-1 

R2: Coeficiente de determinação; y = absorvância medida experimentalmente.  

Os coeficientes de correlação R2 foram superiores a 0,99, indicando uma 

excelente linearidade das curvas, atendendo às exigências mínimas estabelecidas pelo 

INMETRO40. 

 

4.5 Aplicação do método 

Após a calibração instrumental, a análise das amostras de mel de abelha foi 

realizada e os cálculos de concentração em µg g-1 (Tabela 12 e Figura 26) foram 

conduzidos com base nas equações estabelecidas para cada elemento. Os sinais de 

absorvância obtidos para as amostras estavam dentro da faixa analítica de trabalho 

atribuída nas curvas de calibração. Os resultados foram plotados em gráficos de barras. 

Nesta etapa, o método foi utilizado também para a determinação de Fe e Mn, utilizando 

as condições previamente otimizadas para Cu e Zn. 
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*n = 3; DP: Desvio Padrão; CV: Coeficiente de Variação.  

Tabela 12. Concentração dos micronutrientes encontrados em amostras de mel. 

Amostra 
Estatística 

Básica 

Concentração (µg g-1) 

Cu Fe Mn Zn 

Barra do 

Choça 

Média ± DP 

CV 

0,009 ± 0,027 

3,1 

1,65 ± 0,32 

0,19 

1,59 ± 0,03 

0,016 

0,73 ± 0,12 

0,17 

Caatiba 
Média ± DP 

CV 

0,055 ± 0,073 

1,3 

1,60 ± 0,32 

0,20 

0,34 ± 0,06 

0,17 

1,23 ± 0,08 

0,071 

Eunapolis 
Média ± DP 

CV 
< LQ 

1,99 ± 0,20 

0,10 
< LQ 

0,93 ± 0,16 

0,18 

Ilhéus 
Média ± DP 

CV 
< LQ 

1,81 ± 0,03 

0,017 
< LQ 

0,74 ± 0,48 

0,65 

Irajuba 
Média ± DP 

CV 
< LQ 

2,00 ± 0,36 

0,18 
< LQ 

1,89 ± 1,04 

0,55 

Itabuna 
Média ± DP 

CV 
< LQ 

1,89 ± 0,08 

0,042 

1,42 ± 0,02 

0,016 

1,31 ± 0,16 

0,12 

Itacaré 
Média ± DP 

CV 

2,10 ± 1,97 

0,94 

2,32 ± 0,68 

0,29 

0,69 ± 0,86 

1,25 

3,57 ± 3,88 

1,09 

Itiruçu 
Média ± DP 

CV 
< LQ 

2,20 ± 0,60 

0,27 

0,29 ± 0,46 

1,60 

1,08 ± 0,55 

0,51 

Jequié 
Média ± DP 

CV 
< LQ 

1,03 ± 0,18 

0,17 

0,11 ± 0,49 

4,43 

1,44 ± 0,28 

0,20 

Jitauna 
Média ± DP 

CV 

0,08 ± 0,35 

4,2 

1,76 ± 0,20 

0,11 

0,89 ± 0,04 

0,044 

1,33 ± 0,50 

0,37 

Jitauna 
Média ± DP 

CV 

0,12 ± 0,22 

1,9 

1,84 ± 0,09 

0,050 

0,95 ± 0,04 

0,043 

1,42 ± 0,44 

0,31 

Jitauna 
Média ± DP 

CV 
< LQ 

1,23 ± 0,26 

0,22 
< LQ 

0,43 ± 0,07 

0,17 

Jiquiriçá 
Média ± DP 

CV 
< LQ 

1,56 ± 0,19 

0,12 

0,48 ± 0,19 

0,39 

1,39 ± 0,31 

0,22 

Lagedo do 

Tabocal 

Média ± DP 

CV 
< LQ 

20,8 ± 0,4 

0,020 
< LQ 

0,77 ± 0,39 

0,51 

Lafaiete 

Coutinho 

Média ± DP 

CV 

1,71 ± 0,74 

0,43 

17,4 ± 0,8 

0,048 

0,29 ± 0,02 

0,068 

46,9 ± 0,7 

0,015 

Manoel 

Vitorino 

Média ± DP 

CV 

0,42 ± 1,30 

3,1 

1,77 ± 0,39 

0,22 

0,17 ± 0,05 

0,31 

2,3 ± 3,0 

1,30 

Maracás 
Média ± DP 

CV 

0,50 ± 0,21 

0,43 

3,43 ± 1,51 

0,44 

1,52 ± 0,0694 

0,0457 

3,2 ± 0,8 

0,24 

Palmeiras 
Média ± DP 

CV 
< LQ 

1,77 ± 0,33 

0,18 
< LQ 

0,42 ± 0,06 

0,15 

Ribeirão do 

Largo 

Média ± DP 

CV 

0,53 ± 1,58 

3,0 

1,09 ± 0,05 

0,042 

0,16 ± 0,03 

0,18 

14,2 ± 0,51 

0,11 

Santa Inês 
Média ± DP 

CV 
< LQ 

2,22 ± 0,18 

0,081 

0,24 ± 0,002 

0,008 

3,7 ± 0,3 

0,091 

Vitória da 

Conquista 

Média ± DP 

CV 

2,80 ± 1,36 

0,48 

2,07 ± 0,43 

0,21 

0,77 ± 0,08 

0,11 

2,6 ± 0,9 

0,34 
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Figura 24. Concentração de Cu, Fe, Mn e Zn nas amostras de mel analisados por 

FAAS. 

 

Com base no Decreto n° 55.871, de 26 de março de 1965, que foi 

posteriormente revogado pelo Decreto nº 9.917, de 2019, as quantidades máximas 

permitidas para cobre e zinco em alimentos em geral são de 30 µg g-1 e 50 µg g-1, 

respectivamente41, porém a referida portaria não contém informações acerca das 

quantidades máximas de ferro e manganês. Cada amostra de alimento pode variar em 

sua composição devido a diversos fatores, como o solo, o método de coleta e possíveis 

contaminações. 

No estudo em questão, as amostras analisadas apresentaram concentrações 

médias de cobre variando entre 0,00 a 2,80 µg g-1 e de zinco entre 0,00 a 46,9 µg g-1. 

Todas as amostras analisadas mostraram valores inferiores aos limites máximos 

estabelecidos. O valor máximo de cobre foi encontrado na amostra adquirida da cidade 

de Vitória da Conquista, enquanto o valor máximo de concentração de zinco foi 

identificado na cidade de Lafaiete Coutinho, ambas adquiridas no sudoeste baiano. 

Para o elemento ferro, foi observada uma concentração de 20,8 µg g-1 no mel 

adquirido em Lagedo do Tabocal, o que representa o valor mais alto entre todas as 

cidades analisadas. Em seguida, o segundo maior valor foi de 17,4 µg g-1 para a amostra 

de Lafaiete Coutinho. A menor concentração registrada foi de 1,03 µg g-1 para a 

amostra de Jequié. 

Quanto ao elemento manganês, a concentração mais alta (1,58 µg g-1), foi 

encontrada no mel adquirido em Barra do Choça. Em segundo lugar, a amostra de 

Maracás apresentou uma concentração de 1,51 µg g-1. A menor concentração detectada 



51 

 

foi de 0,11 µg g-1 para a amostra de Jequié. É importante observar que as cidades de 

Eunápolis, Ilhéus, Irajuba, Jitaúna (Uruçu), Lagedo do Tabocal e Palmeiras 

apresentaram concentrações abaixo do limite de quantificação para ambos os elementos, 

indicando níveis muito baixos ou indetectáveis desses elementos nas amostras de mel. 

A Tabela 13 apresenta os valores de concentração encontrados nas amostras e 

faz uma comparação com valores descritos na literatura. Os teores encontrados estão 

condizentes com os encontrados na literatura. 

Tabela 13. Concentração dos micronutrientes (μg g-1) e comparação com valores da literatura. 

Analito Este estudo (FAAS) FAAS ICP OES ICP-MS 

Cu < LOD – 5,10 

< 0,113 

< LOD – 33,6612 

< 0,116 

< LOQ6 

< 0,142 

< LOD – 0,143 

0,1644 

< 0,145; 

Fe 1,09 – 20,8 

< 0,113 

< 1,50 – 89,0812 

< 0,1 

< 0,16 

< 0,142 

< LOD – 0,000443 

< 0,344 

< 0,145; 

Mn < LOD – 1,58 

< 0,113 

< LOD – 52,9812 

< 0,1 

< LOQ – 0,16 

< 0,142 

< LOD43 

6,344 

< 0,145; 

Zn 0,41 – 46,9 

< 0,113 

< LOD – 14,2612 

..... 

< LOQ – 0,16 

< 0,142 

< LOD – 0,000343 

< 0,0444 

< 0,145; 

 

 

4.6 Tratamento dos dados usando análise de componentes principais 

A utilização da Análise de Componentes Principais tem como objetivo 

reduzir a dimensionalidade do conjunto de dados original, mantendo a maior quantidade 

possível de informação (variância). Essa redução é alcançada através da criação de 

novas variáveis ortogonais entre si, chamadas de componentes principais (PCs). Os 

gráficos obtidos representam as amostras em um sistema cartesiano, onde os eixos são 

as PCs. Isso permite visualizar a distribuição das amostras no espaço definido pelas 

PCs, o que facilita a identificação de padrões, agrupamentos ou diferenças entre as 

amostras46. 

Inicialmente montou-se uma matriz de dados (21 amostras × 4 variáveis) 

contendo informações referentes às amostras de mel dispostas em linhas e as 
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informações referentes às variáveis (valores individuais de concentração dos elementos) 

dispostas em coluna. Na Tabela 14 estão apresentados os valores associados às 

correlações entre as variáveis e as três primeiras PCs. Considerou-se como contribuição 

significativa a variável com valor de correlação acima de 0,60, destacado em negrito na 

tabela. 

Tabela 14: Valores para as correlações entre as componentes principais e variáveis das 

amostras de mel. 

Parâmetro PC1 PC2 PC3 

Cu - 0,619 0,560 0,501 

Fe - 0,781 - 0,292 - 0,438 

Mn 0,146 0,871 - 0,469 

Zn - 0,886 0,009 - 0,040 

 PC: Componente Principal. 

 

As variáveis que mais contribuem na variância total (Cu, Fe e Zn) 

apresentaram valores significantes na PC1, ressaltando que essa primeira PC representa 

44,98% da variância dos dados. A segunda componente principal (PC2) é responsável 

por 28,94% dos dados, sendo o Mn a única variável que apresenta maior contribuição 

nesta PC. Como PC 1 e PC 2 já explica uma parcela significativa da variância dos dados 

(73,92%), a inclusão da terceira componente não adicionaria informações relevantes 

para a análise, visto que sua contribuição é de apenas 16,60%. A aplicação da PCA aos 

dados de concentração obtidos resultou no gráfico presente na Figura 27. 

 
Figura 25. Gráficos dos escores (a) e loadings (b) obtidos para a análise por PC1 versus PC2. 

 



53 

 

Na Figura 27a fica evidente a formação de um grupo formado pelas amostras 

adquiridas nas cidades de Barra do Choça, Caatiba, Eunápolis, Ilhéus, Irajuba, Itabuna, 

Itacaré, Itiruçu, Jequié, Jitaúna (Europa, Jataí e Uruçu), Jiquiriçá, Lagedo do Tabocal, 

Manoel Vitorino, Maracás, Palmeiras, Ribeirão do Largo, Santa Inês e Vitória da 

Conquista. Essa similaridade é atribuída principalmente às baixas concentrações de Cu, 

Fe e Zn nessas amostras. Por outro lado, há uma distinção da amostra proveniente de 

Lafaiete Coutinho. Essa amostra destaca-se por apresentar uma concentração de Zn 

significativamente maior em comparação com as demais amostras, resultando em sua 

separação nítida no gráfico, localizada na parte esquerda da PC1. Da mesma forma, a 

amostra proveniente de Lajedo do Tabocal destaca-se por apresentar uma concentração 

de Mn significativamente menor que as demais. 

Para uma melhor análise do único grupo formado, as amostras das cidades de 

Lafaiete Coutinho e Lajedo do Tabocal foram retiradas da análise por PCA. Assim, uma 

matriz de dados composta por 19 amostras × 4 variáveis foram analisadas. Na Tabela 15 

estão os valores das correlações para as três primeiras PCs. Considerou-se novamente 

como contribuição significativa a variável com valor de correlação acima de 0,60. 

Tabela 15: Valores para as correlações entre as componentes principais e variáveis das 

amostras de mel (sem duas amostras). 

Parâmetro PC1 PC2 PC3 

Cu 0,569 -0,608 -0,480 

Fe 0,823 0,192 -0,117 

Mn 0,776 0,169 0,510 

Zn -0,064 -0,880 0,404 

 PC: Componente Principal. 

 

As variáveis Fe e Mn apresentaram valores significantes na PC1 (40,17% da 

variância) enquanto Cu e Zn estão representadas pela PC2 (30,25% da variância). Os 

gráficos dos escores e loadings (PC1 versus PC2) estão presentes na Figura 28. 
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Figura 28. Gráficos dos escores (a) e loadings (b) obtidos para PC1 versus PC2 (sem duas 

amostras). 

Na análise da Figura 28a ficou evidente a formação de um grupo formado 

pelas amostras adquiridas nas cidades de Barra do Choça, Caatiba, Eunápolis, Ilhéus, 

Irajuba, Itabuna, Itiruçu, Jequié, Jitaúna (Europa, Jataí e Uruçu), Jiquiriçá, Lagedo do 

Tabocal, Manoel Vitorino, Palmeiras e Santa Inês. O grupo foi formado em decorrência 

das baixas concentrações de Cu, Fe, Mn e Zn nas amostras. Dentro do grupo, as 

amostras de Barra do Choça, Itabuna e Jitaúna apresentaram as maiores concentrações 

de Cu. 

Nessa nova análise, as amostras adquiridas em Itacaré, Maracás, Ribeirão do 

Largo e Vitória da Conquista se separaram do grupo principal, devido à maior 

concentração de Fe e Mn obtida para a amostra de Maracás, maior concentração de Zn 

obtida para a amostra de Ribeirão do Largo e maior concentração de Cu obtida para as 

amostras de Vitória da Conquista e Itacaré.  
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5. CONCLUSÕES 

Neste estudo foi avaliada a eficiência de três métodos de decomposição de 

amostras, buscando evidenciar qual dos métodos propostos disponibilizaria a maior 

quantidade dos micronutrientes em meio aquoso sem perder a eficiência dos demais 

parâmetros. O método de decomposição por via seca demonstrou resultados pouco 

satisfatórios. A decomposição por radiação UV mostrou resultados promissores, porém 

um fato a ser ressaltado é que a persistência de resíduo orgânico após a decomposição é 

um fato que pode dificultar a utilização deste método, pois um teor maior de carbono 

residual pode acabar gerando danos aos equipamentos bem como aumentar as 

interferências na forma de efeito de matriz. 

O método escolhido foi a decomposição por via úmida que também 

apresentou resultados satisfatórios. Nesse sentido, o planejamento de mistura utilizando 

ácido diluído demonstrou características satisfatórias, como rapidez e eficiência, 

visando aprimorar o método de digestão. Além disso, a utilização de ácido diluído 

ressoa com os princípios da Química Verde, ao empregar substâncias menos danosas ao 

meio ambiente. 

Os resultados de acidez residual atenderam bem ao método, gerando uma 

acidez menor que 10%, garantindo a vida útil do sistema de introdução de amostra e 

reduzindo efeitos de matriz. 

Este estudo oferece resultados valiosos que contribuem para a Tabela 

Brasileira de Composição de Alimentos, onde as análises apresentaram valores 

inferiores ao estabelecido pelo Decreto n° 55.871, de 26 de março de 1965. 

Considerando que o conhecimento da composição dos alimentos consumidos no Brasil 

é crucial para garantir a segurança alimentar no país e para avaliar e ajustar a ingestão 

de nutrientes por indivíduos ou populações, é essencial atualizar os dados disponíveis. 

Além disso, destaca-se a importância da criação de uma normativa com valores 

atualizados dos teores máximos permitidos nas amostras, proporcionando uma base 

mais sólida para as políticas de segurança alimentar e regulamentação de produtos 

alimentícios no país. 

A avaliação da similaridade das amostras com base na composição mineral 

através da Análise de Componentes Principais trouxe informações úteis, com as duas 

principais componentes (PC1 e PC2) explicando acima de 70% da variância dos dados. 
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6. PERSPECTIVAS 

É interessante como os resultados do estudo sugerem uma série de potenciais 

fontes para o alto teor de zinco nas amostras analisadas. A investigação detalhada dessas 

variáveis pode fornecer insights valiosos sobre a origem do metal e possíveis medidas 

para mitigar sua presença em níveis indesejáveis. A consideração de fatores como 

adubação, uso de fertilizantes, materiais de revestimento e poluição ambiental é crucial 

para entender melhor a composição do mel e garantir sua qualidade. Além disso, a 

possibilidade de adulteração do produto destaca a importância de medidas de controle 

de qualidade robustas em toda a cadeia de produção e distribuição. 

Os resultados obtidos na decomposição por radiação UV certamente abrem 

caminho para explorar ainda mais essa técnica e sua otimização em conjunto com outras 

variáveis. A combinação de diferentes métodos analíticos, como ICP-MS, GFAAS e 

HG AAS, pode oferecer uma compreensão mais abrangente dos nutrientes presentes na 

matriz em estudo. A aplicação da análise química por imagem digital também parece ser 

uma abordagem promissora para quantificar os constituintes químicos presentes na 

amostra, fornecendo uma visualização mais detalhada da distribuição dos elementos na 

amostra. Essas estratégias complementares podem enriquecer significativamente a 

análise e a interpretação dos dados, contribuindo para uma investigação mais abrangente 

e precisa. 
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