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ANALISE E CONTROLO ANALITICO DE VINHOS

Validacdo de Métodos Analiticos

A validacdo de um método analitico pretende demonstrar que os
resultados obtidos por um determinado método sdo os esperados quando
este se encontra a ser utilizado como o previsto e engloba:

-> Avaliacao interna (definicdao das suas caracteristicas no laboratério);
- Analise inter-laboratorial (avaliacao externa).

Um dossier de validacdo de um método analitico esta dividido em 3

capitulos:

- Descricao do método;

= Caracterizacao do método;
-> Avaliacao externa.
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A descricdo do método, consiste:

-> Principio do método;

-> Reagentes;

-> Preparacdo das amostras;

- Equipamento;

- Metodologia;

—» Calculo e apresentacao dos resultados.

A caracterizagdo do método (avaliagdo interna), elementos a estudar:
- Praticabilidade;

- Especificidade;

- Quantificacao;

-» Fidelidade.
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=

- Praticabilidade

(ndo éuma
caracteristica do
método)

e Varios requisitos:

> Utilizacao das amostras;
—» Custos;

> Existéncia de reagentes;

» Equipamentos.

- Especificidade, definida como a capacidade de um método para distinguir a

substancia a analisar

Antdnio M. Jorddo

de outras presentes numa matriz (amostra).
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e Linearidade da curva padrdo;
 Limites analiticos;

- Quantificagdo - « Sensibilidade;

* Recuperacdo;
 Aplicabilidade.

- Fidelidade L ° Repetibilidade;
e Reprodutibilidade.
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- Quantificacao

e [inearidade da curva padrdo

Em métodos espectrofotométricos, a Lei de Lambert-Beer aplica-se:
Para uma dada substancia e um dado comprimento de onda (A), a absorvéncia é
diretamente proporcional a concentracao da espécie absorvente.

A =f(c)
% Os métodos que utilizam esta lei, apresentam caracteristicas de linearidade.

% A linearidade de um meétodo, define-se como a sua capacidade em originar
resultados diretamente proporcionais a concentracao da substancia a dosear na
amostra, para uma dada gama de valores.
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- Quantificacao

e [inearidade da curva padrdo

Os elementos a considerar na construcao de uma curva de calibracao sao:
A Elaboracao de 6 solucdes em duplicado;
[ Respeitar as condicOes de repetibilidade;
A Incluir o ponto zero.

O modelo estatistico utilizado é a regressao (caso da regressao linear), no caso de
variaveis mensuraveis.
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- Quantificacao

Y=PBo+P1XTe

Y — VARIAVEL DEPENDENTE

X — VARIAVEL INDEPENDENTE

B,— ORDENADA NA ORIGEM

B, — COEFICIENTE NA REGRESSAO OU DECLIVE DA RECTA
¢ - COMPONENTE DO ERRO ALEATORIO
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- Quantificacao

Exemplo: elaboracdao de curva padrao do acido elagico, doseado por
cromatografia liquida em vinhos conservados em barricas de madeira.

IConcentragdes (mg/)| 0 10 20 50 100 150 200
Valores médios das | 0 5000 11954 25793 43597 60500 881285
areas

Cunva Padrio (ac. elagico) Curva Padréo (ac. elagico)
e T 100000 -
®
809@0— 80000
@ 60000 - L ] @ 60000 -
2 w000 . 5 y=419,78x + 1783,9
. ' o R = 0,9936
® °
m m J
[ 2
O ' o - ; —_— : -
= - e il — e 0 50 100 150 200 250
o malL

LICENCIATURA ENGENHARIA AGRONOMICA

Anténio M. Jorddo CURSO ESPECIALIZACAO TECNOLOGICA EM VITICULTURA E ENOLOGIA




ANALISE E CONTROLO ANALITICO DE VINHOS

Validacdo de Métodos Analiticos
4
- Quantificacao

e [imites analiticos

Limite de detecao — Teor minimo mensuravel, a partir do qual é possivel deduzir a
presenca da substancia na amostra a analisar com certeza estatistica.

Devera a concentracao do sinal instrumental ser significativamente diferente do
ruido de fundo.

Limite de quantificacdo — Trata-se da mais pequena quantidade que se pode
dosear nas condicdes experimentais descritas com uma fidelidade e exatidao
definidas.
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- Quantificacao

e Sensibilidade

Capacidade de um método em identificar pequenas diferencas da substancia a
analisar.

* Recuperacdo/exatiddo

Consiste na relacao entre o resultado da analise e o valor verdadeiro da grandeza
mensurada.

Pode-se considerar como sendo a diferenca, em termos percentuais, entre a
concentracao encontrada em analise e aquela que foi introduzida.
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- Quantificacao

* Recuperacdo/exatiddo

A recuperacao distingue-se da exatidao, visto esta ultima utilizar materiais de
referéncia certificados, enquanto que na recuperacao basta soé utilizar padroes.

A recuperacao tem por objetivo analisar a influéncia da prepara¢ao da amostra no
resultado final.

* Aplicabilidade

Quando se efetuam adicdes da substancia a estudar a amostra, e se obtém uma
funcao linear dessas adicdes. Neste caso, o0 método apresenta um desempenho
satisfatorio.

LICENCIATURA ENGENHARIA AGRONOMICA

Anténio M. Jorddo CURSO ESPECIALIZACAO TECNOLOGICA EM VITICULTURA E ENOLOGIA




ANALISE E CONTROLO ANALITICO DE VINHOS

Validacdo de Métodos Analiticos
4

- Fidelidade

e Repetibilidade

Esta associada a determinagdes efetuadas em condicdes mais estaveis possiveis, a
pequenos intervalos de tempo, no mesmo laboratdrio, pelo menos operador e
com 0 mesmo equipamento.

e Reprodutibilidade

Valor abaixo do qual se pode esperar que se situe diferenca absoluta entre dois
resultados individuais de analise, que foram obtidos em material de analise
idéntico, em condicdes de reprodutibilidade definidas e para uma dada
probabilidade.
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- Fidelidade

e Reprodutibilidade

Valores aberrantes — Todos os valores que mais se afastam dos outros valores

experimentais e cujos desvios nao podem ser desprezados, sendo que a sua causa
nao pode ser determinada.
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