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Para o desenvolvimento de uma metodologia analitica é necessirio compreender os
parametros que podem determinar se a técnica cumpre ou nio os propositos a ela
designados, possibilitando garantia nos resultados. Com esse intuito, o objetivo desse
trabalho foi avaliar algumas figuras de mérito — parametros de validagdo — como, limite de
detecgio, exatidao e a precisao na determinagao de solugdes multiclementares de Cd, Cr,
Pb e Ni, por Espectrometria de Emissio Otica com Plasma Indutivamente Acoplado (ICP-
OES). O preparo da amostra teste foi realizado por meio de digestio com acido nftrico, em
sistema aberto e chapa elétrica. Foram preparadas sete digestdes de uma amostra de
concentragio conhecida contendo Cd e Cr 10 pg L', Pb e Ni 25 pg L, sendo cada
digestao realizada em triplicata e em dias diferentes. Padroes de qualidade e brancos foram
processados junto com cada digestao. Foram estipulados os seguintes comprimentos de
onda (nm): Cd (II) 226,502; Cr (II) 267,716; Ni (II) 231,604 ¢ Pb (II) 220,353. A cutva
analitica foi preparada utilizando solu¢Ges multielementares que abrangeram faixas de 0 a
20 upgL'paraCde Cre0a 50 ug L' para Pb e Ni. As curvas utilizadas apresentaram
coeficiente de correlagao acima de 0,997 exceto em uma das digestoes de Cr. Os limites
deteccdo parciais encontrados, em g L', foram Pb 2,37; Cd 1,55; Ni 2,80; Cr 4,04. Na
avaliagdao da precisdo, realizada por teste ANOVA com 95% de confianga e coeficiente de
variacio com limite em torno de 5%, Cd e Cr apresentaram deficiéncias nos resultados,
enquanto Pb e Ni, em ambos os testes, demonstraram resultados satisfatérios. A exatidio
foi estimada por avaliacdao de resultados dos testes de Z-score, teste T e erro relativo (ER),
com limite em torno de 10%. Pb e Cr apresentaram ER menor que 10%, o teste T
evidenciou auséncia de erro sistematico e com resultado satisfatério conforme teste Z-
score. Ni e Cd apresentaram ER proximo a 10%, no teste Z-score foram insatisfatorio e
questionavel, respectivamente, e com erto sistematico segundo teste T, caracterizando uma
baixa qualidade na exatidao. De acordo com os resultados, a condi¢do testada nao foi
satisfatoria para os elementos in\festigados, considerando que as precisoes e exatidoes
foram ruins, com exce¢iao de Pb. E necessario, portanto, concluir os testes para haver um
parecer final, tendo em vista que o numero de digestdes analisadas foram apenas cinco e,
para Cr, dois dos resultados foram invalidados.
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