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Introducao

Visando garantir a qualidade e validade de resultados emitidos de
laboratdrios que prestam servicos de ensaio e calibracdo € necessaria
Implementacao de um Sistema de Gestao da Qualidade (SGQ) gue siga
conforme a ABNT NBR ISO/IEC 17025:2017. O método utilizado para
ensalos deve ser validado conforme as normas e orientacoes vigentes para
assegurar a exatidao e precisao dos resultados obtidos pelo mesmo. O
presente trabalho consistiu em otimizar e seguir as etapas de validacao de
método de analise em um laboratorio de ensaio de Quimica Analitica do
Departamento de Quimica da Universidade Federal de Vigcosa, no qual esta

sendo estruturado para a implementacao de um SGQ, segundo a ABNT
NBR ISO/IEC 17.025:2017.

Objetivos

Realizar o processo de validacao do método da 1,10-fenantrolina para a
determinacao de ferro total em &agua, por meio da otimizacao dos
parametros analiticos do método e do cumprimento aos requisitos da ABNT
NBR ISO/IEC 17025 dentro do laboratorio em estruturacao.

Material e Métodos

Etapas do método otimizado

10.00 mL Transferéncia da.S(N)Iugéio para Aquecimento
da solucao de ferro na concentracao Erlenmeyer, adi¢ao _de H_Cl _ — (aproximadamente 30 min) ate
desejada concentrado (50 uL,) e hidroxilamina reducéo do volume
(200uL, 10% m/v)

Leitura em Espectrofotometro UV/Vis L

(A=510 nm)

Transferéncia de 5 mL da solucao
para tubo de ensaio, adicao de

tampao de acetato (500 uL, 0,5 mol/L) ‘

Transferéncia para balao volumétrico
(10,00 mL) e completar com agua
deionizada

Resultados e Discussao

A faixa de trabalho para o meétodo foi definida seguindo as
instrucoes da Portaria 2914/2011 do Ministério da Saude, e a curva
analitica apresentou linearidade satisfatoria. Os valores da faixa de
trabalho foram superiores ao LQ calculado. Os dados obtidos para
veracidade, repetibilidade e precisao intermediaria, estudados em
trés concentracoes, tambéem foram satisfatorios em dois dos trés
dias de analises. No estudo do efeito matriz, a matriz estudada nao
apresentou efeito de matriz. Dessa forma, os resultados obtidos
para as caracteristicas de desempenho avaliadas para validacao
de meétodo apresentaram-se, em geral, satisfatorios nas condicoes
em que o estudo fol realizado.

Conclusao

De acordo com os resultados obtidos, que foram em grande
maioria satisfatorios, o método foi considerado validado dentro das
condicoes de trabalho do laboratorio, que encontra-se em fase
Inicial de estruturacao. Conclui-se, portanto, que as etapas
descritas no procedimento de validacao de método apresentaram-
se adequadas para o objetivo deste processo no SGQ.
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ApoOs otimizado, 0 método passou pelo processo de validacao, de acordo
com 0s requisitos descritos no documento DOQ-CGCRE-008 - Orientacao
.-sobre validacao de metodos analiticos do INMETRO, com base nos
. parametros: faixa de trabalho e linearidade; limite de detecc¢éo (LD) e limite
- de quantificacao (LQ); estudo de efeito matriz; veracidade; repetibilidade; e
- precisao intermediaria.
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