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Conclusoes e recomendacoes

Neste trabalho foram desenvolvidos e validados os métodos analiticos
baseados na SSRTP para determinacao seletiva de criseno e de pireno.
O desenvolvimento do método foi planejado prevendo aplicabilidade da

técnica analitica em amostras especificas (cachaca e bilis de peixe).

O estudo univariado mostrou ser de extrema importancia antes da
aplicacao do planejamento fatorial para que se pudesse conhecer o

comportamento do sinal fosforescente da substancia de interesse.

O estudo multivariado foi muito Util na avaliagdo dos principais efeitos e
possibilitou a identificacdo de interacdoes entre esses fatores responsaveis

pelo sinal fosforescente do criseno, pireno.

De acordo com os estudos de caracteristicas fosforescentes, ajustes
de condicOes, tratamentos estatisticos e avaliagao critica de resultados, o
nitrato de prata foi indicado como sal indutor de fosforescéncia seletivo
para permitir a determinagéo de criseno na presenga de pireno e demais
HPA envolvidos no estudo. Ja o nitrato de chumbo foi indicado para
determinacao seletiva do pireno na presencga de criseno e demais HPA. O
modo de varredura sincronizada foi crucial para o sucesso da SSRTP
nesse tipo de determinagdo seletiva. A previsdo das estratégias de
andlise foi confirmada pelo resultado analitico utilizando MRC. Da mesma
forma, a comparacdo de resultados encontrados com SSRTP e HPLC

corroborou a adequacao do método proposto.

A validagdo dos métodos por SSRTP e a estimativa da incerteza da
medicdo foram muito importantes para garantir a confiabilidade dos
resultados e a rastreabilidade nas medi¢cOes. Pela primeira vez em

SSRTP um estudo foi realizado para identificar as fontes de incerteza. A
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partir da conclusao desses estudos pode-se dizer que as medigdes por
SSRTP sao providas de rastreabilidade pelo Sl, visto que os valores do
MRC séo rastreaveis ao NIST (Sl).

A incerteza calculada para o método foi relativamente alta quando
comparada aos limites de quantificacdo estimados. No entanto uma
avaliagéo das fontes de incerteza e um trabalho cuidadoso para minimizar
as suas contribuicbes podem melhorar esse resultado. A partir dos
resultados obtidos na estimativa da incerteza da medigcao por SSRTP,
concluiu-se que, o componente que mais contribuiu no valor da incerteza
foi a reprodutibilidade. Estudos futuros com o intuito de minimizar a
incerteza incluem avaliagdes quanto a: (i) flutuacdo da intensidade da
fonte de excitacao (pois a luminescéncia é proporcional a intensidade da
fonte de excitacdo); (i) degradagdo da amostra no papel durante
excitacdo, sendo assim, pode-se avaliar a janela de tempo na qual se
pode fazer a medi¢cdo do analito no papel (tempo de exposicédo a luz no
compartimento da amostra); (iii) flutuacdo da posicdo do “spike” de
amostra no centro do papel. Pode-se fazer uma estimativa de area
excitada medindo a area de exposicao ao feixe e verificar a variagdo da
area de espalhamento da solucédo no papel; (iv) flutuagdo devido a erros
de volume na mistura de solventes, em casos em que a propor¢ao de
solventes influencia no sinal luminescente (interagdo solvente-papel
implicando na variagdo de migrac&o do analito verticalmente nas camadas
do papel); (v) flutuacdo da ndo-homogeneidade do substrato. Diferentes
pedacos do mesmo papel com diferentes sinais, implicando em circulos
com diferentes sinais de fundo. Pode-se avaliar o papel utilizado,

Whatman 42 neste caso, em diferentes amostragens de substrato.

A técnica SSRTP mostrou que, apds ajustes experimentais, a SSRTP
pode ser utilizada para determinagdes seletivas de criseno e de pireno em
matriz biologica, bilis de peixe, aguardentes de cana (cachacgas). O
método SSRTP foi usado em teste de homogeneidade e estabilidade de

criseno na bilis.
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Como trabalho futuro, espera-se desenvolver o método classico de
estabilidade, com duracdo, em principio, de seis meses. Fara-se
necessario o calculo da incerteza para a fonte de estabilidade quanto ao
transporte, no caso de envio do material para outras instituicbes e
universidades.

Pretende-se também com esse trabalho produzir, em conjunto com o
INMETRO, um material de referéncia certificado (MRC) de bilis de peixe
para determinacdao de HPA, em especial os 16 prioritarios segundo EPA,
pois a importancia e o uso de MRC vém se intensificando na medida em
que os processos analiticos exigem cada vez mais controle e a exatidao
de seus resultados. E crescente a necessidade de MRC na indUstria, para
o controle de processos, nas transagdes comerciais, nas legislacées em
seguranga e controle de poluicdo ou na saude, uma vez que essas areas

requerem resultados de medicdes que sejam confiaveis e comparaveis.

Pretende-se  também  participar  efetivamente  de  testes
interlaboratoriais a fim de avaliar ndo sO6 a repetitividade e a
reprodutibilidade, mas a tendéncia, erros sistematicos que possam vir a
ocorrer com o uso dos métodos SSRTP.

Os resultados obtidos indicam que métodos seletivos para outros dois
HPA podem ser desenvolvidos, por exemplo, usando sal de cadmio e
varredura sincronizada para determinar benzoantraceno e fenantreno

simultaneamente.
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