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Conclusoes e trabalhos futuros

Métodos analiticos baseados em MECC e SSRTP foram desenvolvidos e
validados para determinagéo de estrobilurinas (picoxistrobina e piraclostrobina) e
enrofloxacina, respectivamente. O método em MECC foi inicialmente otimizado
para promover a separagao dos fungicidas e para avaliagao dos resultados em
termos de reprodutibilidade. Uma 6tima separacgao dos picos foi obtida com boa
simetria e resolugdo. A validagao do método foi muito importante para avaliar o
desempenho das analises no CE. Em busca de aumentar a sensibilidade, nao foi
possivel aplicar rotineiramente a cela de caminho 6ptico alongado nas analises,
mas seu uso mostrou ser eficiente no aumento do sinal analitico.
Alternativamente, para aumentar a sensibilidade, o método de pré-concentragcao
em linha foi aplicado com sucesso nas determinagbes dos analitos,
possibilitando aumentar o sinal analitico em 5 vezes e chegar a limites de
detecgdo e quantificagdo na ordem de 107 mol L™ o que equivale a centenas de
mg L. A presenga do padr&o interno azoxistrobina ndo provocou, em termos da
melhoria da resposta linear e de corre¢cdo nos tempos de migracao relativos, a
melhoria que se esperava. No entanto, quando o método foi aplicado em
amostras de urina e agua de riacho, valores de recuperagdes satisfatorios para
os analitos em niveis de residuos foram obtidos, em especial, o uso do padréo
interno foi importante no resultado encontrado para a piraclostrobina. A precisdo
do método (repetitivadade e reprodutibilidade interna) tanto para a area quanto
para o tempo de migracdo, apresentou resultados satisfatorios
independentemente do uso do padrao interno.

O desenvolvimento do método por SSRTP foi inicialmente baseado em
estudos preliminares para o conhecimento das caracteristicas fosforescentes da
enrofloxacina. O maior sinal fosforescente foi alcangado pela presenca de nitrato
de talio, a partir de solugdes de analito preparadas em meio basico apds
irradiacdao UV durante 30 minutos. Nessas condi¢cdes o sinal apresentou maior
estabilidade frente a radiagdo de excitacdo. O estudo das solugdes de
enrofloxacina irradiadas utilizando o HPLC mostrou apenas que ocorrem
modificagdes na estrutura do fotoproduto em questado, outro método deve ser

utilizado para identificacdo do composto (espectrometria de massas). A
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validagdo do método fosforescente foi realizada e os limites de detecgédo e
quantificagdo encontrados ficaram na ordem de 10® mol L' com valores em
termos de massa depositada no papel igual a 2,12 e 4,74 ng, respectivamente. O
estudo de comparacéo entre os métodos de SSRTP e HPLC mostrou que ndo
existe diferenga significativa (nivel de significancia de 5%) entre eles na
determinagcdo da enrofloxacina em formulagdes farmacéuticas. A precisdo do
método na medi¢cao do sinal analitico é afetada pela ndo homogeneidade dos
substratos solidos, esse resultado foi mostrado pelos valores de repetitividade.
No célculo da incerteza da medicdo do sinal fosforescente da enrofloxacina a
repetitividade nas mudancgas de substrato foi 0 componente que mais contribuiu
na incerteza combinada.

Como trabalhos futuros para o método desenvolvido por MECC sugerem-
se:

i. Uma nova avaliagdo do uso do padrdo interno, como também a
busca de outra substdncia que possa ser usada para esse
propdosito sem estar presente na matriz analisada.

i. Aplicacdo da cela de caminho 6ptico alongado em conjunto com a
pré-concentracdo em linha para um grande aumento na
sensibilidade do método.

ii. A inclusdo de um novo composto da familia das estrobilurinas no
método aumentado assim o numero de compostos determinados e
possivel aplicagdo em amostras de frutas onde possam estar

presentes.

Para o método em SSRTP seria interessante trabalhar os seguintes itens:
i Avaliacao de outro substrato sélido, como o Nylon, visando a
minimizacao da repetitividade do método, uma vez que tem uma
forte contribuicdo para a incerteza de medicdo. O Nylon é um
substrato interessante, pois permite a observagao de intenso sinal
fosforescente em ambiente de baixo sinal de fundo. Outra forma
de minimizar a repetitividade é fazer adaptagbes do suporte de
substrato sdlido de modo ser possivel a busca de maior sinal
fosforescente no momento da leitura, diminuindo assim erros de
adicao das solugdes no centro do papel.
ii. Aplicagdo do método para determinagdo da enrofloxacina em
amostras bioldgicas como leite e urina, sendo necessario um

estudo de extragdo em fase solida para minimizar possiveis
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interferéncias e aumentar a sensibilidade com pré-concentragao

da amostra.
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