Apontamentos Fundamentos de
Estatistica, Termos importantes,
Qualidade de resultados (Exatidao
e Precisdo) e Metodos de
Calibracao analitica

Métodos Instrumentais de Analise

i

BETTER MINDS



Os analistas querem sempre 0s
| resultados mais precisos e mais
| rigorosos

Métodos Instrumentais de Analise e
A precisdo e a exactiddo

estdo limitadas:
pelos instrumentos
pelas técnicas
pelos métodos usados

2. Fundamentos de Estatistica
Termos importantes
Qualidade de resultados (Exactiddo e Precisao)
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N Identificar os erros e a sua dimens3o. IVlas Noticias...
4

Minimizar a dimens3o dos erros

N&o importa que seja um 6ptimo
analista...

: havera sempre incertezas
|

A questao e...

~ Instrumentos melhores i

| e 05 qasse @ | como lidar com as incertezas ?
- Melhor “design” experimental . ettt I I C DA T AT C 1
Me p elhon , eoro trarg , = -

\cxmno_:m_‘ muitos dados 3 amotra € como
ﬂo&:f::& ke s U o> (astRUmehn

mmbxva & @esoirtadks \ - Q)otd*.ﬁukmﬁunb_mlmo P
adrards de orakskicon biem Trenady




i

BETTER MINDS
—*~ Estatistica Basica ———w Estatistica Basica
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Desvio padrao relativo e Coeficiente de variagdo
n Média aritméti i 4 P bPR s s
S a aritmética para n medi¢des da mesma quantidade aw DPR= Desvio padro relativo CV = x100 Coeficiente de variagdo
1 1
.M. L i=l S vuteis de e @ cadiom \:..m Wodan @ o
" P Possibilita a comparacdo da dispersdo das medidadas de valores de
- .diferentes ordens de grandeza
A medida mais usada para estimar a dispersdo dos valores .
“tea; s=5 0 desvio padrdo é mais ou menos inGtil se ndo se tiver
sendo o seu quadrado denominado uo%\n& ﬁna..cv Qa X =200 em no:ﬁuo valor médio
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Quando a mesma anilise é repetida muitas vezes, entio os &
resultados tendem a se agrupar mm . .I.

de um valor médio.
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Y — probabilidade de ocorréncia (relagSo
entre o nimero de casos em que o resultado ocorre e
© nimero total de resultados observados) de um valor
X, da varidvel X;

M - é a média da populagio e & é o

desvio padrdo da populagio (n2
infinito

s e o X s3ao as estimativas daqueles
valores quando uma amostra finita
é usada

vdéido \ Intervalo 3 volta do valor médio, no qual é expectavel encontrar o
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Intervalos de Confianca
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valor verdadeiro, com um certo nivel de confianga (garantir com uma

V certa probabilidade). 55 prRAu A &
(s,0r65/y et don

pt de dadn o RQem usadwn

t é o valor do teste t de Student
tabelado em fungdo d
(graus de liberdade (n-1)
‘nivel (percentagem) de confianga
desejado

Ext Graus de Koradade h‘TAV
s 056 S valores \\mo@o o>
gpos» da libewocs = S-14=4
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Os limites do intervalo dependem
da precisdo das medidas
do nimero de medidas
do nivel de confianga e
do nimero de graus de liberdade
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A concentragio de sédio numa amostra de urina foi determinada usando _:3
97,0

Gron de lhortade & _ - ¢ A ;
St e N 2 3 98 .,._ 905 o eléctrodo selectiyo de sédio. Os valores experimentais foram 102,0
. 1.0m 6314 . 25 99,0498,0,/1101,0¢ 106,0/mM
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Valores EXErcicioiZids

A concentragdo de sédio numa amostra de urina foi determinada usando um

Nivel de confianen (% A 3 A % :
s Gocamimmen) = = eléctrodo selectivo de sédio. Os valores experimentais foram 102,0| 97,0, ..N

Gran de herdade S - 5 o 2 o - 95,0/98,0] 101,0f 106,0mM. [a# 4 ;103
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de dos resultados
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_ Desvios das me

A determinagao do ammso das Bmu_nomm am<m por um _mao.'uua aproximar o
maximo possivel do va por outro lado, estimar (determinar) a confiabilidade
de um método de medicdo. Uma diferenciago deve ser feita entre:

<, DESVICS ALE ATORIOS
bm.oao\c‘s»vr S
& Pa&cT=Ae

desvios aleatdrios
desvio sistematico Desuic de «(mﬁff%u
erro grosseiro

EP

Desvios aleatorios - Precisao,

Existem em todas as medigGes, s3o inevitdveis e imprevisiveis, afectando a precisdo

Podem ser minimizados, aumentando o nimero de medicge<@usando uma anélise
: —_
estatistica adequada

Algrecisao] avalia a dispersao de resultados entri aios independentes, repetidos

seohre a mesma amostra, em condigoes bem definidas. A precisao varia com a gama

de concentracdes.
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Normalmente, avalia-se em padrdes, a 3 niveis de concentragdo, bem como em
amostras de concentragdes diferentes.

menos uma das condiges: analista, equipamento, solucdes, condicdes ovmano_._mm

Normalmente, avalia-se em padrédes, a 3 niveis de concentragdo, bem como em
amostras de concentracdes diferentes.
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Qualidade dos resultados

v

Qumics

Desvios aleatorios - Causas

Errosdnstasraenlats : por ex., ruido induzido electronicamente
Influéncias externas — Ex. variagdes temperatura

Formaside exprimir a precisao

de acordo com o tipo de determinagdes

Existem trés formas de exprimir a precisdo,
efectuadas:

epetibilidade

. g i 0D,
€xpPRimi a ﬂnmﬁ.uno
Precisdo intermédia

Reprodutibilidade
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Exprime a precisdo de medicdes feitas em(condicdes de ensaio diferentesjutilizando o

mesmo métado, sobre uma mesm s

Variagdo das condigdes de medigdo: diferentes |

equipamentos, diferentes analistas...etc.
S~ .&G@a r @ medidas oSHAL WS
See di Wﬂm\&n\v .

ratérios, diferentes

Ensaios interlaboratoriais
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dade dos resultados

Crizcias

Qualidade dos resultados

Departaments de
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Desvios sistematicos - Causas

Erros instrumentais —ex. Alterag3o de parametros do dispositivo , contaminac3o, h
idade do equipamento

desvios aleatdrios — PRewdT R esac do métedo - Ex

B tilizago de
desvio si ico :

stematico Incorrecgdes do branco
€rro grosseiro

Padrdes, por ex, valores de pureza incorrectas

Exactidao

Desvios sistematicos Ammr_.
exactidao do resultado,

ser melhorada;

= Menno qoe nﬂgn‘ﬁ < wmo.c de ?svﬁ.wmvo@ ; de 3,

obkahe CQ,olemx. maois n_mﬂ,wwucnds 30 qu asotmenle teno
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Determinacao dos Desvios sistematicos

Anlise de Materiais de Referéncia Certificados ! Testes de recuperagio
Um MRC é uma amostra de referéncia cuja com um valor de concentracdo A recuperacdo do analito pode ser estimada pela anilise de amostras 3s quais
conhecida do analito ‘e que contém também outras substancias existentes nesse ’ 083*6 ™mas foram adicionadas quantidades conhecidas do mesmo (amostra fortificada).
tipo de amostra, passiveis de interferir. — 1007, L Feromirugdd dnda quo

~ AdigSes em pelo menos 3 niveis de concentragGes diferentes.

i certi tecnicamente vilido, sendo — o— . g
0 valor desta grandeza foi certificada por um processo tecn rrethoa o exaldds | odioamos olgg vnai>

acompanhado por um certificado.

o Bsso len amodwas cncemug ool a amodeo,
.wcmmnﬂcn@hp 4co . \\ Ex?
Andlises independentes usando outros métodos Ci=C C1-concent. determinada na amostra ) - 20
Comparaca v 0s resultados obtidos a partir do método a validar com os obtidos T recup = A ! G Nv X100 fortificada _M ..Mvs = 1V ppm pp™
por um Bmﬂmno tomado como referéncia. ) C2 - concent. determinada da amostra n3o .N&gd Ci
fortificada
s €3
DRAC OSR\Y«% qu €3 - concent. adicionada
fde om o »N&aw.o, odiui ¢ndmin © goe cblenho
W@ 7 = (20 - %) xo0 AMa>TRA ERTIFIMADA
0 ngﬂ 70
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Testes de recuperagdo

Sabe-se que em uma amostra desconhecida existem 10,0 ppm de um analito.
Uma adicdo intencional de 5,0 ppm foi feita numa porg¢ao da amostra
desconhecida. A amostra modificada forneceu uma concentragao de 14,6 ppm.
Determine a percentagem de recuperagao da substancia intencionalmente

adicionada.
c,—-C €1 - concent. da amostra fortificada
o\:aﬁ:ﬁuﬂ _n. 2) %100 .XSQV
3
€2 - concent. da amostra n3o fortificada
€3 - concent. adicionada
) 1. — A O
\\.ﬂﬁ.‘;ﬂ =5 14,6 00, Aoa
5,0

o/ aewp = 994
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A determinagao do desvio das medigdes deve, por um lado, servir para aproximar o
méximo possivel do valor real e, por outro lado, estimar (determinar) a confiabilidade
de um método de medi¢do. Uma diferenciagdo deve ser feita entre:

s das

e o el

desvios aleatérios
desvio sistemético

erro grosseiro

Erro Grosseiro
tes indicam que o método deve ser

S30 erros que por serem elevados e eviden
porque devem

imediatamente alterado. Por esta razdo n3o influenciam 0s resultados
ser eliminados.

Causas: Falta de conhecimentos, negligéncia, Wﬂmﬁw falta de sorte
Exemplo &< l@baﬁb cows@h
5 e Sheeen sopR;
=S de>pcdor © La\d@ volomtirie ¢
em w3y des maieme a "¥Q qu wlscame

ds

00700 becs Ha0 a mats.
cm e xce/hH

Exercicio 2.4

CUNCIAS

Departamente de_

i a
~ Determinagao de benzil-isotiureia
Y & Diga se as seguintes afirmagoes estao relacionadas com >FQ¢%M.C§ - n
y desvios aleatérios, sistematicos ou erros grosseiros — ¥eedS0 A — Acido
-. wmb&f% . Sini,
“ > ExaHA00 NH '
. Avaria de um instrumento \=/
s S” "NH, N[ om
¢ 85 me. L ﬁnm@?co ) bow‘o & omerrO wnovwﬁno o g domate - 0 valon “HC! 7
a5, 000 me | dosdo-n S wale’
c 8 vala 6~ I Quando se usa uma pipeta de 25 mL que transfere de \wRdadLRO ; ) -
forma continua 25,03140,009 mL o Akatbaio ~ o valo Método Analitico:
X ) YneNdt
Eota, M-S 1. Decomposigao da amostra com H,SO, conc., 3 quente.

J

daxme UVeL X &
P estd
equiiprada.

L denuio Sobmadie

Ill. Quando se transferiu um volume de 4gua de exactamente

0,00 até 2,00 mL, através de uma pureta de 10 mL, e a
massa transferida foi de 2,0001 g. Ao se repetir esta

mesma operagao, a massa transferida foi de 1,9900 g.
RIS

Lyeras o\eaX Rio -

e T

_ %,ﬁauﬂ

o Resutrdo

2. O N existente na amostra é convertido em sulfato de aménia

3. Este composto é determinado no passo de medigao

O ID wr aenoTRie
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Com paROs @ O RINGS Qo medides 2

i el SO & enspidads OO wtheduo 3s caracteristicas dos dois métodos pode concluir-se

: valoren dt F ozdens> da LU r = By €O mov Serk .
Quis osanalistase 0 puanbe era ond A PP RSE Gl 8 o SENSIBILIDADE -
que foram mais o ¢ o s L é 0 mais preciso 3 ; chod
significativos os An wolores , DDl €/ J(?.,ra mon Sake X ’ ﬁQTDrOQRr qQr e m o
desvios e\l At DOUeHES , 0L o = _ gl m@me A 0 mais exacto kem dit denhioguiz valores
9 aleatérios Seda *U)brﬂy. e Iunxh”-.ab\r@cﬁr o cndlls poce e B é 0 maisensiv PISKimes Al conc en¥nassd -
- ‘4 “ m n‘.u X v 0 .
o sistematico )mw.x? B w o - _v_“ | MétodoA | MétodoB cV adauong -3
o A exabdds cagvacna -2 gt W -nes le variagdo (%) —> a ﬂnaﬁund
cane RAAHVO , po> enle PEAM = id 1 0.2 e
et a epetidos) N, CVv A Preu>cT
OvBSOO o erkno Comn pozOL Onh...o*.o —do b _d” "133% st %)
- i a wn !
absauke € eanhv waln asals Camo 772 i mehd . Ut com um material de 1 20
Mvu Ga oo erau, aia exa ﬁ.o  §
Mvouaﬁa«anfd Qaan Vc&b [ omitn AE G nov QMMM,. 0
y Soaxa o = ., 5 ton O AN 1 .
; o= ¢ A sorolidoga rXaONd — ragdo " "
+ 0 H2S0y e AQWm ol & com a CpocdadR QW »n.r\‘s , 5 .-:-a s (Abs vs Concentragio) A=2,500c A=4,000c
qurax ¢ ane 22010 , _ < e = 2 Exce ,M _
S G0 o preeniko gmp gelb =9 L ooo, %a ke mwor dedive — A Zriekida
Sepman kotdments d zz.xm?.,o. médla 0w Udlones € w&.ﬁ
vl aral
z AMBIENTE <3
: Exercicio 2.6 § yualidade
—~— E Decroto-Lei n.? 1522017 —- 3 F Qﬂ(h%—d &N CQ—Q&.&I\V Jualidac
. o7 de dazombro Diarr do Repabirca, 1“seme~ N 308~ de dezemsbro de 2017 "

aguesercfereoatgs 6

Partc 11 — Parametros quimicos

Parsmetros ¢ valores parametricos

£0): valores parametricos Bimet _.u..u.....ln.m”.u....w imdsde e Lol 4
BB g T ¥, a discrepante.
Acrilamida ; 1o pz ! Nota | Um determinado valor deve ser deve ser rejeitado antes de calcular a média dos
Antmoni D 1w | Sh demais dados ou deve ser mantido?
n ue T AY _
Responde-se a esta questdo com, por exemplo, o Teste de Grubbs.
- Primeiro calculamos en éo conjunto completo de dados.
Comentar os seguintes resultados oblidos para o [E0r em arsenio
em diferentes amosiras de aguas destinadas ao consumo 3 |valor questionavel — X|
Imana =z PP> 1] Gealculado = e
5 pg/L (incerteza de 50%)

—— 5@ ko cnfiana

(\IJ Se G >G o valor em quest3o pode ser rejeitado com um nivel de
9.8+0.2 pg/L — m 3 ﬂu V calculado 'tabelado, q p ) Vi

confianga de 95%.
(lim steccao de 20 ugiL) f = :
n.d (limite nmo N.Nm.nnmo e 20 11g > N&s & nca.mﬂnm.cm, |Pav o valorz m, muk ; “y w
- o.d, @imite de delecgaddde 2 /L) £opeaict 0o baloRes parzomé halv A ﬂ LoD - nic kem Gimk de Jeleqdd
e deldade Vooe minimo_ae qual o anlils =

r ok Ser R)eadO
enwnina-3 abaixs Ao Gimik de %»xkﬁe y e
ertants Na® g duRer qw oS exista s
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Exercicio 2.4

Precisdo e
exactidio ) = xp) s >=u_._m8.._ .
elevada W— Benzyl isothiourea
~ hydrochloride
Baixa precisio e (e - xb/, Analista 2
exactidio Benzyl isothiourea
elevada ’r hydrochloride
o o § °

Baixa exactidio e

Analista 3

precisao elevada Zmno\man acid
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Depanaments de
Quimica
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= Ss0mahar
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3y Pacshlema e
" me o,

T Analista 4
precisao

P20 ,
e 50 ad AU&QDJ._VWG

kdmenle z;xw?,,o.

Decreto-Lei n.° 152/2017

X4 — X 5 o
\A 4 b Baixa exactiddo e
e o L

Nicotinic acid

4

o> male Aoy, PRAYOY
ok

-1.5 0.5

-1.0 -0.5 0

Erro absoluto (x; — r& JoN

€rro @nfuls =0 quando a
médla Ow Udlones

velw agal
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Exercicio 2.7

e

Teste de Grubbs para valores dispersos

u..\w ) \ e o Vol Varios Mm»:am._»mm dissolveram o zinco de um prego galvanizado e mediram a perda de
2a . massa desse prego, para calcular qual o seu conteudo de zinco.
oD
ogﬁanﬂuobc oVome> [ A seguir apresentam-se os 12 resultados obtidos:

4 1462 .G««qﬁgav hhs 8 e 44,6 Pardh
6 1.822 g+ 100 massa %

Numero de G (V3 de

ahaervacoes

N

= = 10,2410/ 4116 + 83+ % =y
: 1.938 3,2 +A1,3 +9,ST10S+ & L
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Método de Calibragao de Padrées Externos
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Normalmente os |laboratérios de controlo de
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Exercicio 3.1

Sinal de
conc. / ppm emissao

- - Limitado ao intervalo linear da curva

Para a determinag3o da concentragio de

- Limitado ao intervalo de respostas Baldo

. determinadas experimentalmente para sédio numa amostra de soro foi usado o atbriie

sl concentra¢Ges das solucdes padrio &
o ; Usadas, método de calibragdo de padrdes
ﬁ range | externos.
1 R ke
s Confianca baa na : = Em balGes de 50,0 mL foi adicionado 1.00
m Oalsrminacadg : volumes diferentes (ver tabela) de uma 2.00
o

conc. ! Incerteza aumenta
T e, AHET cdocadan - .
| 2 4D solugiopadrio de Nat coma -
! = quw & 50matSMO concentragdo de 50,00 ppm, e os baldes 7
3 z SE, 0 MINMS. 0 m aferidos com 4gua destilada. 6.00 34.5
Pl
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Exercicio 3.1 _:

- fMétodo de Adicdo Padrio -
Procedimento
. gt »>0,99%5 A
Sinal de Na adigdo-padrio, quanti des conhecidas de analito sio adicionad
eiiss SCO j ir do aumento do sinal, deduzimos
amostra original

——

Quando deve ser usada

Define-se como Efeito de Matriz

EFGITO HATRIZ

Uma mudanca no sinal analitico por qualquer coisa na amostra diferente do analito
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oot |-Método de Adico Padrao L Método de Adicao Padrio

Quimics

O Perclorato (CIO,) num nivel acima de 18 pg/L em dgua potdvel é um problema, pois pode
reduzir a produgdo de hormonas da tiréide.

ikerangt lrp

1HNCIas
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Curvas de calibracac Construida com g .ﬁ.l g
solucoes padrac com a mesma = Matriz = dguapura s [ Matriz=4guapura
z &% : x
no:nw::,momc de perclorato preparados m. 6 {5es presentes nd 4Gua que esta sendo m. 6
S analisada. e, / -
Método de adicao padrao
*+ Agua destilada 4 4=
Agua que estava a ser analisada - 2
dgua subterrdnea
M —
2 desconhecida, a concentragio da matriz ndo
Matriz= §gua subterranea muda muito. Matriz=dgua subterranea
0" ;] | 0 sl LT T 1
0 20 40 60 80 i o gqut QQ.~°.1 a 0 20 40 60 80
% Analito(ug/L) T «M (Ma DA Analito(ng/L)
inyefera
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Coloque 5 mL de gmastra desconhecida em cada baldo

volumétnco

~—— N
Adicione 0, 5, 10, 15 ou 20 mL de padriio

I

— S’ N N

Encha cada balao volumétrico até @ marca de 50 mL

R
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Método de Adicao Padrio

A2 colocumwe A mesmd
quelldocn @s ametra

H S
1R \
A =
w.\aau.. ° 5 Renianleo :
s o S »oluRn =
derconhacids T I T TR ,
ui Leitura da smostra
(solsa ) ey —9 Dolugad 4 Padrio
V (solugso 1) a0 adiiordne Adicionado
Y 00z 0% 005 008 ool
— D g‘ll.«%flﬂ_g;-éi
Concentragio B R
da amostra
diluida
u =0 (Solugao 1) _ Amostra
v . a__:_a.ul
A matriz afecta a magnitude do sinal analitico. ‘n. ey I 5 1 owm L ohx | owm I owm

Na adicao padrao, todas as solucoes padrao e § b
amostra tém a mesma matriz.
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Uaﬁ:amajmmo de Fe numa @gua e consumo humano - Método da adigao padrao
nl@i_im concentracao de Fe na 4gua de consumo humano,

‘Exercicio 3.2

Concentragdo da solugdo-padrio (solugdo-m3e) de Fe — 10,0 ppm

a amoiry (Jem o Qﬁﬂfo/ﬂb 3
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Concentragédo do analito (padrao) adicionado / M
PADROES ETATERNO>
¢ Swa\ = K Cpradelo
. 5= H(cp~ Ca)
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crnes
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Departamento de
Quimiea

DéterminagaoldelFe numa agua e consumo humana~ Método da adi¢do padrdo
= Determine a concentrag3o de Fe na dgua de consumo humanio.

enva de 2 nSS_.,HannHa

y=0=mx+b
|
j Concentracio amostra
diluida
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Correctgio da diluicio

pq}”
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c= _ _ x >
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mu XﬁVJ' «Nhﬂ.
P&l X -+ .r-v

* = m=K .
- b= h»b\
Exercicio 3.2

(]
- =0.2391x + 0.2036
Todas as solugées foram diluidas para bales de 50,0 mL . X x.no..wwnn &G .uﬂw X Vorstel
Vamere
Volume da Volume da Solugad S0,0me 075
amostra de  solugiio padrio / Q“M E 3 & Cg = 085 x SU°
dgua/ mL mL ol onostiada Concentragiodo 05 te
e(R)=16,0ppm bou o creame o ;
0 0,215 E 087 025 &G = 4 12 S ppm
o = -
5,00 0,424 G <:~E&ou C <!_5¢.u P e hu Onn.l b, 2 ppm
10,0 0,685 : % OO\N M? ,mo . (Fe] / ppm
X = X ! - 7
=0 = © 10,0 ppm X 5 i1 o€ gxma*_ﬂl& At xRuyd®
] i
at &) D% = lo/0 ppm x S,00 —— Ak “V # -
vdlume. 30”&98 So,0 & Ap,pb x40,0 =C¢ x 30,0 W= —
& <f = 4,00 ppm = Cp = 4,00 ppm :
9 f=4,00 pp e @ %= |-0,2036
> 10x1S = XSO 0,23%:
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o Ajuste de matriz

Pré-requesitos
Ajustar de forma a que a matriz das solugSes padrio e das amostras figuem semelhantes.

© A matriz da amostra e dos padrGes tem de ser com ardvel.
o Existéncia de poucas fontes de desvios sistemdticos =

Reprodutibilidade elevadaida anjlise dos padrdes e da amostra.
o | Usar o método da adicio padrio
sma matriz, porém o método geralmente consome

Vantagens Todas as solucdes ficam coma
€ 0 método mais utilizado devido a sua sim :naua@mnm_am% de interpretacio. grandes volumes de amostras e reagentes, além de requerer elevados tempos de anilise,
stras semelhantes podem ser analisadas sem esforgo extra (andlise de routina) . . > =
sendo mais conveniente para anlise mero pequeno de amostras

Muitas amo
Umw<m3~mmm3m o Usar o padrdo interno
e flutuacdes dos sistemas falsificam os val oes O padrédo interno 8gve appesentar propriedades fisico-quimicas semelhantes s do analito;
e ndo estar presente amostras.
O Pl e o analito deyém Ser determinaveis simultaneamente;

Desvios sisteméticos s3o d
medidos (por exemplo, em HPLC e GC
a andlise deve ara ambas as substancia

s Tana cada ametra feohe de pac pacan

Seres da Holugdds Poorad i )
o S5 rRecszw@ms L o eRMxios dem mola

..—V\Dn\Co\dco .

2 AG. ..‘Sm:..s._‘.whr @ erro Simahiues
A dificuldade é o facto da matriz da amostra ser muitas vezes desconhecida
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' Limite de Qﬁmonmo@:m:amnmnm.o

eriveias

Drpertamente do

- Limite de detecgao e quantificacio

0 limite de deteccdo (x,5) € a concentragio minim a partir da qua
0 analito com uma certeza estat

Limite de Quantificagdo (LQ)

0 limite de quantificacio (x,q) € a concentracio

2Na quantidade de substancia a analisar que

€om uma certeza estatistica razodvel,
ecessariamente quantificada como valor

Determinagao do LD e LQ.

Uma leitura inferior ao L.D. n3o signi
pode afirmar com uma probabilidade

fi

€3, obviamente, a auséncia do analito a medir. Apenas se

Em termos quantitativos o LD e LQ é obtido por:
definida

| Leituras de brancos;
poRe » 3 concentracdo do componente em causa sers x(branco) (concentragio) média aritmética do teor medido de uma série de brancos (entre 1
inferior a x, €20 ensai i idos ao longo de vario alho;
s(branco) representa o desvio padrio associado a y(branco) (sinal instrumental) -
Em{ermo quantitative)o conceito LD corresponde a concentragdo minima que é possivel
nan branco, ou seja, de uma amostra que contém a mesma matriz mas ndo contém o TVe- ica..m&&._ﬁra:oos _ /ws = y(branco)+ 10 s(brancos) |
analito. o Yy= 0 $)NAd 0 ,\ S~ deruwo .
@uol Frax Mem q 00 @ED o
M A0 Ya 20 Sl dertan média 0w Gl ol 1B w‘ 3,3
TX’ == X 4 © ¥y = 15, poda valoeen QuondD o nRev i LA
Lo £8 V3 qualr e amn.%oa 3,3 wyes nopeony g — LI (L
pi i - 5 i Quanbihiicon Adkkar o Sina)
»3 Wores SARRIUN « Qp=25 P
FaAgE0e 5 et Sigs  quoak bian Y qoen ibrade
. m@w € G ey 'S &_A/Annq*—.m
I BETTER MINDS Exercicio 3.4 »
Do

Procedimento - Resultados

de n_m_.aqmﬁm O\-

Limite de deteccac
Num determinado método, os sinais provenientes

Y Y(Sroncs)+ 3,38
de 7 brancos foram os apresentados na tabela . 21,20 4 3;3 X862

= 3,300

- T s
B Vo= o) io .
— 264+ A0 X Gy R : : Limite de
.\.. Tiae ' : gquantificacao

Considerando a seguinte recta de calibragdo:
¥=0,229 ¢(uM)

|Determine o LD e LQ. |

Qual a concentragdo do analito em uma amostra ._1@
deu um sinal de 7,0 nA ﬂ

; o] (LQ) =b +10s,,
b+3,3s,, |—— ol : i =
o= 3,306 P v i
(..w..O«.. ‘9229 s%? - o= O og s X Q) = Syl
— ()] .(UmmSO-ﬂm&meL,; f ® x = IfP. emorin, m
— ~h: 4 5 -nlD & ™ ,J,u....fl /
_A_pno lersome GB.71¢ v,
ﬂ S [ ) Cila =32, pHM
nlﬁ,e. e 22e . L& 1P A.\\
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Exercicio 3.5

Departamento de
Quimica

Verdadeiro ou Falso?

Um método instrumental de anilise X que apresenta uma recta de calibragdo -
Sinal instrumental (y) versus Concentragdo (x, em mg/L) — _.

y =0,100 x + 0,003, com limite de detec¢do 0,03 mg/L,

Pt S

é mais sensivel que outro,
B, cuja recta é y = 0,200 x + 0,004, com limite de detecgdo 0,10 mg/L.

O3 1002 6,003

n%“

« 0 MZbkdo R dem Mmadn Xxdie,; DOW.M e
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