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4
Conclusoes

Observando os estudos de estabilidade de As ¢ Mn nos derivados de
petrdleo, pode-se verificar que a atencdo a sua estabilizacdo para uma
determinag@o exata ¢ mandatoria. Na literatura existem trabalhos que apresentam
a instabilidade de alguns elementos trago nessas € em outras matrizes organicas

[37,38,40,42,43], o que sugere que a estabilizacdo ¢ necessdria para todas as

determinagdes de elementos trago nos mais diversos meios organicos.

Verificou-se que a formacdo de microemulsdes preparadas com propan-1-ol
e solugdo aquosa de HNOj para estabilizacdo destas amostras € satisfatoria por
sua eficiéncia, simplicidade, rapidez e a adequagdo as tomadas em campo ¢ as
técnicas espectrométricas, podendo ser utilizadas de forma universal. Deve-se
frizar que as amostras precisam ser estabilizadas no imediato momento da

amostragem para que a quantificacio seja exata e precisa.

Foi necessario o uso de métodos comparativos para avaliar a exatidao dos
procedimentos desenvolvidos devido a auséncia de materiais certificados de
referéncia (CRMs) adequados. Tanto para o As quanto para o Mn, através de uma
ferramenta estatistica, ANOV A, pode-se verificar que as determinacdes realizadas
pelo procedimento desenvolvido ndo apresentaram diferenca estatisticamente
significativa em relacdo as realizadas pelos métodos comparativos, indicando-se

assim, a exatiddo dos procedimentos desenvolvidos.

As principais vantagens dos procedimentos propostos para a determinacio
de As e Mn em diesel, gasolina e nafta sdo: pequenos fatores de dilui¢do, ndo
comprometendo os limites de detec¢do; a microemulsdo é formada facilmente e
estabiliza eficientemente as amostras; o uso de padrdes organicos nao ¢
necessario, permitindo a calibragdo com padrdes aquosos menos dispendiosos e

mais disponiveis; e o uso de reagentes agressivos € evitado.

Assim, procedimentos analiticos exatos, precisos, simples, sensiveis e
diretos para a determinac¢do de As e Mn em diesel, gasolina e nafta por GF AAS,

através da estabilizagdo da amostra como microemulsdo, foram desenvolvidos.
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Em relagdo a determinagdo de Ni, Cu, Fe e V em petréleo através de sua
introducdo direta no forno de grafite, pela utilizagdo de amostrador de sélidos, e
deteccdo por espectrometria de absor¢do atdmica, os procedimentos

desenvolvidos mostraram-se possiveis e muito vidveis.

A boa repetitividade observada mesmo utilizando pequenas massas de
amostra indica suficiente homogeneizacdo das amostras apds apenas agitacio

manual.

Vale lembrar que a prepara¢do do modificador em meio de Triton X-100 ¢

impressindivel para uma boa repetitividade.

A exatiddo dos procedimentos propostos foi verificada pela determinagdo de
Ni, Cu, Fe e V em materiais certificados (NIST 1634c ¢ NIST 1085a) e dleos crus
de referéncia (ASTM CO 0403, CO 0311 and CO 0504), nos quais os valores
encontrados foram concordantes (ANOVA) com os de referéncia. Além disso, o
procedimento proposto foi comparado com métodos independentes através de
determinagdes dos elementos em amostras reais. Os resultados indicaram que ndo
ha diferenca significativa (ANOVA) entre os valores obtidos pelo procedimento
desenvolvido e pelos comparativos. Indicando-se, assim, boa exatiddo do

procedimento desenvolvido.

Este método pode ser extendido para outros analitos e outras matrizes
altamente viscosas, podendo ser melhorados os LD’s, quando necessario, pela
utilizagdo da linha de absorvancia principal e de uma maior intensidade do campo

magnético.

As principais vantagens deste procedimento desenvolvido para a
determinagdo de Ni, Cu, Fe e V em petrdleo sdo: dispensa qualquer tipo de pré-
tratamento da amostra, como digestdo, dilui¢do por solvente orgéanico e formagao
de emulsdo, diminuindo assim riscos de perda e contaminagdo do analito; evita o
uso de reagentes agressivos a saude do homem e do meio ambiente, contribuindo
com a “Quimica Verde”; permite calibragdo por curva de calibragdo aquosa com

padrao inorganico; ¢ um método sensivel, simples, rapido e de baixo custo.

Em anexo apresento os artigos publicados e um submetido referentes a esta

tese.
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