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O objetivo de uma validacao é garantir que o método gere informacoes confiaveis e interpretaveis —_
ISturas.:

sobre o resultado de uma amostra. Segundo a norma ISO IEC 17025, validar é: “confirmar por Substancias: 26 organofosforados
Matriz: morango

Metodologia: multiresiduos Equipamento:
cromatografo a gas com detector fotométrico de
chama

Tempo de Corrida: 80 minutos
Separacao das Substancias: 3 misturas

Mistura 1: Mevinfos, Dimetoato, Malaoxon, Fenitrotiona,
Clorpirifés Etil, Clorfenvinfés e Azinfés Etil;

Mistura 2:
Malationa,
Pirazofos;

Mistura 3: Diazinona, Paraoxon Metil, Parationa Metilica,
Fentoato, Metidationa, Profenofds, Etiona, Carbofentiona,
Paraoxon Etil.

testes e apresentacao de evidéncias objetivas, de que determinados requisitos sao preenchidos
Diclorvés, Etrinfos, Clorpirifés Metil, Pirimifos Metil,

para um dado uso intencional”. Parationa Etilica, Pirimifés Etil. Protiofés, Triazofés.

Os parametros analiticos avaliados na validacao de metodos de separacao sao: seletividade,
faixa de trabalho, linearidade, avaliacao dos residuos, precisao, exatidao, limite de deteccao e
limite de quantificacao.

O uso de planilhas para calculos em uma validagao tornou-se uma necessidade na comunidade Avaliagao:

cientifica tendo em vista a complexidade dos calculos empregados. O uso dessas planilhas Faixa de Trabalho: selecionadas de acordo com as

concentracdes que se esperava determinar em uma amostra e

possibilitam a execucao de calculos matematicos e estatisticos e também, a apresentacao dos , :
os LMR's estabelecidos

Curvas de Calibracao:

3 diferentes niveis de concentragdo com 3
injecOes de cada nivel para cada mistura

resultados em tabelas e graficos.Um dos maiores investimentos em um laboratorio analitico € a Curva de Calibragao: calculo pela andlise de regresséo linear

otimizacao do trabalho, principalmente em um laboratério de residuos de agrotdxicos onde é pelo metodo dos minimos quadrados

Linearidade: avaliada através da ANOVA pela significancia da

grande a demanda de analitos por amostra. Essas planilhas se tornam ferramentas essenciais na regresso da equagio de regresso

Residuos: condicao de homo/heterocedasticidade teste

conquista dessa otimizacao de forma que o tempo de processamento de dados seja reduzido.
estatistico de Cochran

Avaliacao:
Elaborar uma planilha eletrébnica no programa Excel da Microsoft® para viabilizacdo dos calculos Seletividade: analise do branco de matriz
estatisticos envolvidos na validagcao de um metodo cromatografico, neste caso, para analise de

residuos de agrotoxicos.

Branco de Matriz: isento de agrotoxicos e

_ Precisao sob condicoes de repetitividade: avaliacao do
interferentes

desvio padrao relativo (%DPR) ou coeficiente de variagao
(%CV) dos resultados entre as quadruplicatas em cada um dos

Fortificagcoes: adicOes das misturas de 3 niveis de fortificacdo

organofosforados em 3 diferentes niveis de
concentracao em quadruplicatas com 3 injecoes
de cada amostra fortificada

Exatidao: avaliada através das taxas de recuperacao em cada
um dos 3 niveis de fortificacao

Limite de Deteccao (LD) e Limite de Quantificacao (LQ):
calculo pela teoria da regressao utilizando o intervalo do limite
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