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6
CONCLUSOES

Em relacdo a determinacdo de Ni e Cu em Oleos vegetais por GFAAS
utilizando como estratégia a andlise direta, esta provou ser possivel e confiavel.
Nenhum pré-tratamento, sequer diluicdo da amostra, foi necessario e os limites
da deteccao obtidos foram melhores ou comparaveis aqueles obtidos utilizando
outros procedimentos descritos na literatura. A calibracdo com uma solugéo
analitica aquosa foi possivel, tornando a andlise direta mais simples. Devido ao
fato de que os procedimentos de digestdo ou extracdo de amostra ndo foram
necessarios, 0s riscos da contaminacdo e de perdas foram minimizados, assim
como o tempo de andlise total foi diminuido. De forma similar & analise de
amostras aquosas por GFAAS, a velocidade de anélise (30 h™) foi definida pelo
tempo do programa de temperatura, se a plataforma for colocada numa posi¢céo
ergondmica em relacdo ao operador. A atenuacdo do fundo para ambos os
elementos foi realizada dentro capacidade do sistema para a corre¢édo do fundo.
Embora seis replicatas fossem usadas nos testes de validacdo, o uso de
triplicatas seria suficiente para a analise de rotina, visto que coeficiente de
variacdo melhor do que 5% foram observados no presente trabalho. Isto quer
dizer também que o numero de operacdes de pesagem ndo € maior do que
qgualquer procedimento tradicional, geralmente uma desvantagem da analise
direta.

A calcinagdo por via seca seguida da andlise instrumental por
espectrometria de fluorescéncia atbmica com geracdo de hidretos mostrou-se
adequada para a determinacdo de As, Sb, Se, Te e Bi em amostras de
olericolas, graos e leguminosas. O procedimento foi validado na base de estudos
de recuperacdo, andlise de materiais de referéncia certificados. Em todos os
casos as amostras analisadas mostraram contetdos dos elementos estudados
abaixo do limite maximo permitido pela British Food Manufacturing Research
Association™*,

A metodologia proposta para a determinacdo de As(lll), As(V), DMA e
MMA mostrou que, com um agente de extracdo como o acido fosférico,
consegue-se, com a assisténcia da sonicacdo, uma extracao eficiente, que néo

modifica as espécies de arsénio presentes. A estratégia ndo cromatografica
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desenvolvida oferece um procedimento alternativo simples, rapido e barato para
a andlise de especiagcdo de arsénio nas estudadas. As recuperacdes obtidas
foram satisfatérias paras todas as espécies, assim como a concordancia com 0s
resultados obtidos utiizando o procedimento alternativo. N&o houve
interconversdo das espécies e em especial, ndo houve transformacao do arsénio
organico em inorganico. Apesar de ndo existir materiais de referéncia adequados
para a presente andlise de especiacao, eficiéncias de extracdo de 92% e 95%
(gréos e olericolas, respectivamente), assim como resultados coerentes foram
obtidos na analise de especiacdo de dois materiais certificados de vegetais e
cereais para arsénio total.

As amostras de olericolas e grdos analisadas mostraram contetdos de
arsénio total inferiores ao limite maximo permitido pela British Food
Manufacturing Research Association’* e os valores encontrados para o
somatoério das espécies téxicas de arsénio estdo préximos os niveis de arsénio

total.
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