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Introducdo. Declarar a incerteza de um
resultado € fundamental em andlise quimica.
Atualmente, para ter validade Ilegal, o
resultado de uma medi¢io deve estar
obrigatoriamente associado a uma incerteza.
Somente os laudos emitidos por laboratérios
com ensaios acreditados pela ISO 17025
possuem tal validade. Em 1993, com a
finalidade de uniformizar e nortear a
declaracdo da incerteza de medicdo, foi
publicada a primeira versio do Guia para a
expressdo da incerteza de medicdo (GUM).
Desde entdo, diversos trabalhos e artigos
ao assunto estdo disponiveis
para estudo. O cdlculo da incerteza &
relativamente simples, mas, dependendo do
uso € do nivel de exatiddo

relacionados

propésito de
requerido para uma andlise, a defini¢io do
mensurando e a obten¢do da sua inerente
incerteza padrdo combinada pode se tornar
bastante complexa.

Objetivos.Tendo em vista a importancia da
avaliagdo da incerteza na drea da qualidade
analitica, torna-se desejavel que um futuro
Quimico tenha habilidade em identificar e
quantificar as fontes de incerteza de um
método de andlise. Devido a isso, o objetivo
desse trabalho ¢é avaliar a incerteza de
medicdo  em  métodos  classicos e
instrumentais de andlise através do método
bottom-up preconizado pelo Guia para a
expressdo da incerteza de medigdo,

Materiais e métodos. Um método
gravimétrico e um volumétrico de andlise
para
respectivamente, o teor de um sal de niquel
em um reagente P.A e o teor de hipoclorito de
sédio em uma amostra de alvejante. Além

foram executados determinar,

disso, foram realizadas determinacdes de
cafeina em sete amostras de cha tanto por
espectroscopia no ultravioleta-visivel (UV-
Vis) quanto por Cromatografia Liquida de
Alta eficiéncia (HPLC). No método bottom-
up utilizado para o cdlculo de incerteza,

Area

procura-se fazer a combinagdo exaustiva de
todas as fontes de incerteza do procedimento
de medicdo. Partindo-se das fontes de
incerteza de todas as medicOes diretas das
grandezas de entrada presentes na equagio do
mensurando e das grandezas de influéncia,
constroi-se um diagrama de causa e efeito
com a finalidade de evitar que uma mesma
fonte de incerteza seja considerada em
duplicidade. (MAPA,2011)

Resultados. O Ajuste matematico das curvas
padrdo de cafeina obtidas por HPLC ¢
mostrado na figura 1. Figura 1: Curvas
padrdo obtidas para as analises de cafeina em
amostras de cha.
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Para essas curvas padrio, o grafico de
residuos das respostas instrumentais em
funcio da concentra¢do mostrou pontos com
espalhamento relativamente uniforme. Isso
indica um comportamento homoceddstico dos
dados e, portanto, para a andlise por HPLC, o
ajuste matemadtico pelo método dos minimos
quadrados ordindrios pode ser utilizado. Tal
fato ndo foi observado para o ajuste
matemadtico das curvas padrdo obtidas na
técnica de UV-Vis e, provavelmente, para
definir o mensurando, serd necessirio um
ajuste polinomial dos pontos experimentais. O
tratamento dos dados para o cdlculo de
incerteza estd em andamento. Espera-se que
os resultados de cafeina nas amostras de cha
sejam estatisticamente comparaveis.
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