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Conclusao.

A proposta inicial de desenvolver metodologia analitica para determinacéao

de ciclofenil em formulagdes farmacéuticas e em urina por espectrofluorimetria
foi alcancado. Para tal, fez-se uso de um fotoproduto do ciclofenil. Fotoproduto
este que possui propriedades luminescentes mais intensas que 0 composto
original. Os estudos multivariados permitiram obter as condi¢cdes analiticas que
propiciaram um maximo de sinal fluorescente para a determinacdo deste
composto nas formulagdes farmacéuticas. O estudo univariado prévio foi
fundamental para o sucesso dessa otimizagdo. O método se mostrou sensivel e
seletivo para a determinacdo em formulagGes farmacéuticas, sendo aplicado a
amostras comerciais. No entanto, o método ndo se mostrou seletivo para a
determinacdo em urina. Foi observado um problema de interferéncia espectral,
tendo sido corrigido apenas com o acoplamento de metodologia de separagéo
(HPLC).
O sinal fluorescente de um dos fragmentos do ciclofenil foi utilizado e a
padronizacdo interna com acetato de m-toluil foi necessaria para permitir o melhor
desempenho do método. O desempenho dos métodos foi satisfatorio como
indicado pelos parametros de validacdo e testes de recuperagdo. O mecanismo
proposto para a formacdo do derivado do ciclofenil parece bastante plausivel,
baseado nos dados obtidos.

No caso do desenvolvimento de metodologia para determinacdo simultanea
de azoxistrobina e dimoxistrobina, um método original foi desenvolvido. Foram
realizados testes para encontrar a melhor condicdo de andlise (condicdes
instrumentais e experimentais) para cada um destes compostos e para se encontrar
uma condicdo de compromisso para a determinacdo simultanea dos mesmos. A
influéncia da presenca de outras estrobilurinas (piraxistrobina e picoxistrobina)
ndo resultou em interferéncia na determinacdo de azoxistrobina e dimoxistrobina.
O método foi aplicado com sucesso na determinacdo destes compostos em agua

de rio e sucos industriais, onde ndo se verificou a necessidade de etapa de pré-
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tratamento, no entanto, para a determinagdo em amostras de batata e de uva, foi
necessario ouso de procedimentos especiais prévios, mas nenhum que inviabilize
0 uso rotineiro do método. Os parametros de desempenho do método foram
verificados e indicados como satisfatorios. Um mecanismo redox simples foi
sugerido baseado em resultados experimentais de voltametria ciclica e estudos
com voltametria de onda quadrada.

Para a determinacdo de Cu (1) por voltametria de redissolucdo anddica com
0 eletrodo de filme de bismuto, se fez necessario resolver a interferéncia por
sobreposicédo entre os picos de Cu (I1) e de Bi (I11). Esta interferéncia foi resolvida
pela adi¢do de peroxido de hidrogénio a cela eletroquimica. Esta adicdo provocou
0 deslocamento do pico do Cu (lIl) para regides mais anddicas, propiciando a
determinacgéo de Cu (Il). Ainda encontrou-se as melhores condigdes instrumentais
para a determinacdo sequencial de Cu (I1), Cd (I1) e Pb (1I) em cachaca utilizando
0 BIFE. Foi necessario desenvolver também uma metodologia para eliminar a
interferéncia da matriz da cachaca, combinando um pré-tratamento com acido
nitrico com irradiagdo ultravioleta. Desta forma foi feita a determinagédo
sequencial destes elementos em diversas amostras comerciais da bebida. Os
resultados para Cu (Il) foram comparados com o0s obtidos por outra técnica
analitica e nenhuma diferenca estatistica (para uma confianca de 95%) foi

identificada.
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