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RESUMO

O aumento da atividade industrial tem como conseqiiéncia a elevagdo dos niveis de metais toxicos, como mercurio (Hg) no ambiente. Estes
metais se acumulam nos tecidos dos animais e eventualmente, através da cadeia alimentar, sdao bioacumulados pelo homem, principalmente pelo
consumo de peixes e frutos do mar, os quais geralmente contém maiores concentragdes de Hg quando comparados a outros géneros
alimenticios. A preocupagdo com a poluicdo ambiental por Hg tem intensificado a busca por métodos de deteccdo deste metal com boa
sensibilidade analitica e resultados de analise livres de contaminantes. O problema da perda de Hg por volatilizagdo durante a digestdo da
amostra em alta temperatura limita o uso de procedimentos de fusdo e queima seca. Para evitar perdas, procedimentos de digestdo através de
micro-ondas utilizando varias combinagGes de misturas de acidos HNO3, H2504 e HClO4, tém sido amplamente utilizados. As principais vantagens
da digestdo por micro-ondas sdo o tempo de digestdo reduzido, baixa contaminagdo e perdas minimas por volatilizacdo. Devido a essas
vantagens, a digestdo micro-ondas esta se tornando mais amplamente utilizada nos laboratérios modernos de andlise. Das varias técnicas
analiticas disponiveis, a mais comumente utilizada para detec¢do de Hg é a espectrometria de absorgdo atdmica por vapor frio (CV-AAS), devido a
sua facilidade de operacdo, alta sensibilidade, e baixo custo operacional. No presente trabalho, foi desenvolvido um método analitico aplicando a
digestdo assistida por micro-ondas usando uma combinagdo de HNO3 e H202 para a determinagdo de Hg em tecidos bioldgicos marinhos antes
da detecgdo através de CV-AAS. O método desenvolvido foi validado pelo LANAGRO Pard, de acordo com a Decisdo 2002/657/CE da Comiss&o, o
Regulamento (CE) N2333/2007 e considerando os limites maximos de Hg estabelecidos pelo PNCRC do Brasil, os quais sdo estabelecidos pela
Coordenacgdo de Controle de Residuos e Contaminantes do Ministério da Agricultura, Pecudria e Abastecimento, baseado nos valores descritos no
Regulamento (CE) n.21881/2006. Validar os métodos analiticos constitui um pré-requisito basico dos laboratérios oficiais de controle de
alimentos, pois é através da aplicagdo de métodos validados de acordo com procedimentos e critérios comuns de desempenho que a qualidade e
a comparabilidade dos resultados analiticos podem ser asseguradas. A validagdo do método desenvolvido neste trabalho foi feita usando o
musculo de peixe como matriz. A linearidade e seletividade do método foram avaliadas através de curvas de solventes e de matriz de
correspondéncia. Os dados foram ajustados através do método dos minimos quadrados ordinarios. A distribuicdo dos residuos foi avaliada
através de testes de normalidade e foi observada a distribuicdo homocedastica. Testes F e t de Student foram realizados para verificar o efeito da
matriz sobre a curva analitica. A linearidade foi demonstrada e os efeitos da matriz ndo foram observados entre a faixa de concentragdo 0,2 a
20,0 pgHg/L. A seletividade, exatiddo, precisdo, limite de decisdo, capacidade de deteccdo e limite de quantificacgdo do método foram
estabelecidos por ensaios com adi¢do de padrdao a amostras brancas da matriz em estudo. A exatiddo média obtida foi de 99,83 a 99,99% e os
valores foram confirmados pela quantificagdo, de 3,30mgHg/Kg (99,97%), no material de referéncia DOLT 3 (NRC/Canada), cujo valor certificado é
de 3,37+ 0,14mgHg/Kg. A recupera¢do do analito adicionado foi de 109,0% para a concentra¢do de 500ug/kg e 107,0% para a concentragdo de
1000pg/kg. A precisdo foi definida pelo coeficiente de variagdo observado, estimado em condi¢des de repetibilidade (5,7% a 8,6%) e em
condicBes de reprodutibilidade (5,5 a 7,4%). O limite de quantificagdo experimental foi 10 pug/Kg. o limite de decisdo e a capacidade de detecgdo
obtidos foram 561,30 e 622,60ug/kg, respectivamente. O procedimento de validagdo confirmou a adequagdo do método empregado.
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