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Introducéao

A qualidade dos alimentos apresenta relacdo direta
com os elementos quimicos presentes no solo,
condi¢cdes do ambiente, os métodos de producao e
processamento, exposicdo a defensivos agricolas e
fertilizantes, além do local de origem do produto
agricola. Dentre as principais fontes de
contaminacdo do solo e das plantas podemos
destacar os fertilizantes comerciais, corretivos do
solo, inseticidas, herbicidas e fungicidas.l'2
A determinacdo dos niveis de nutrientes e
contaminantes em fosfatos de rocha € importante, e
com isso a disponibilidade de materiais de
referéncia permite avaliar a precisdo e a exatidao
dos resultados para um controle interno de
gualidade. Na producdo de um material candidato a
referéncia, o teste de homogeneidade deve ser
projetado para avaliar a variabilidade devido a
possivel heterogeneidade do material.> Com isso, o
objetivo desse trabalho foi avaliar a homogeneidade
para As, Ca, Cd, Cr e Ni em amostras de fosfato de
rocha candidato a material de referéncia.

Resultados e Discussoes

A amostra de fosfato de rocha proveniente do
Marrocos (apatita) foi selecionada para a producgéo
do material candidato a material de referéncia. Foi
realizado um estudo preliminar, com o emprego de
dois tipos de moinhos: (1) almofariz e pistilo, e de
(2) copos com alta rotacdo, para uma analise prévia
do tamanho da particula. Uma porcédo de 50 g da
amostra moida foi submetida & analise de
distribuicao de particula, sendo possivel observar a
homogeneidade de 80 % do material nos dois
moinhos utilizados. Posteriormente, 10 kg desse
material seco foi separado, moido, peneirado,
homogeneizado e engarrafado em 100 frascos com
100 g de amostra por frasco. Para a determinacéo
dos analitos de interesse foi realizada a digestédo de
200 mg da amostra com adicdo de 6 mL de HNO3;
(7 mol L") e 2 mL de H,0, (30% m m™) em forno de
micro-ondas com cavidade. As determinacdes dos
teores dos analitos foram realizadas por ICP OES
nas configuracbes radial e axial (iCAP 6000
series,Dual view, Thermo Scientific).Para avaliacdo
da homogeneidade, 10 frascos foram escolhidos
aleatoriamente do lote do material candidato.

A variabilidade dos resultados entre os frascos
representa a variacdo das medidas de um lote. Os
materiais de referéncia certificado de “Western
Phosphate Rock” (NIST 694) e “Trace Elements in
Multi-Nutrient Fertilizer” (NIST 695) foram incluidos
na determinacdo analitica para avaliagdo da
exatiddo do método. A avaliacdo estatistica dos
resultados foi obtida utilizando a analise de
variancia com fator Unico (ANOVA) no nivel de
significancia de 5 % (a = 0,05) considerando-se
valor critico de Fg2g (4 = 0,05 = 2,39. Também foram
calculados os valores das incertezas da
homogeneidade (U,,) e o valor-p conforme a I1SO
Guide 35° e os valores de recuperagdo baseados
nos materiais de referéncia NIST 694 e 695 (Tabela
1).

Tabela 1. Resultados da avaliacdo estatistica utilizando a andlise
variancia com fator tnico (ANOVA):

Analito g R a
(Anf:rln) F calculado Ubb (mg kg 1) Valor—p ECl’;IADS?QaO
As (189,0)* 1,25 0,11 0,32 82 %
Ca (422,6)** 1,10 0,18 0,41 97%
Cd (228,8)** 1,43 0,22 0,24 90%
Cr (283,5)** 1,50 2,07 0,21 92%
Ni (341,4)* 1,12 0,24 0,40 80%

*visdo axial; ** visao radial; MRC: NIST 694 e 695

Conclusobes

Foi possivel observar que o lote de fosfato de
rocha pode ser considerado homogéneo para As,
Ca, Cd, Cr e Ni, pois nao houve diferenca estatistica
significativa no nivel de confianca de 5%. Deve-se
destacar que o teste de homogeneidade é uma das
etapas mais importantes para o desenvolvimento de
um material de referéncia, pois garante a
confiabilidade e a qualidade do material produzido.
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