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1. INTRODUCAO

Milhdes de medicdes analiticas sdo efetuadas a cada dia em milhares de laboratérios ao redor
do mundo. Uma forte infra-estrutura internacional de medicdes esta sendo implementada e,
verifica-se a necessidade progressiva de dados analiticos comparaveis e consistentes, para a
eliminacdo de barreiras técnicas entre os paises.(BARROS, 2002)

A concentracdo de uma amostra ndo é uma grandeza fisica observavel. Em um ensaio
analitico toda concentracdo € obtida de forma indireta, medidas através de outras grandezas
como absorcdo ou emissdo de luz, condutividade e até mesmo gravimetria. (PIMENTEL,
1995)

A calibracdo e utilizada como método de validacdo, pelo fato de afetar diretamente o ensaio,
interferindo na exatiddo, precisdo, aplicabilidade, duracdo e custo da analise. Sendo disposta
por varios graficos analiticos incluindo a linearizacdo. (BARRQOS, 2002; AMORIM, 2001,
BRITO, 2003).

Devido ao auto teor de toxidade do cromo hexavalente, diversos processos de tratamento
especifico vem sendo desenvolvidos com tal finalidade. Estudos demonstrados por Amorim
(2000) e Hayashi (2001), apresentam processos bioldgicos através de enzimas e biossorsores.
Com grandes fontes e de pesquisa torna-se necessaria uma avaliacdo quantitava com precisao
e exatiddo garantindo a eficiéncia do método.

O cromo hexavalente se encontra na listagem realizada pela EPA (Eviromental Protetion
Agency) dos 129 poluentes mais criticos (EPA, 2009). Dados publicados pela CETESB 1998

ja avaliavam o cromo hexavalente com alto teor toxico, carcinogénico e com alta
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irritabilidade em olhos e nariz. Por esse motivo a avaliagdo do mesmo deve apresentar grande
precisao.

O método avaliativo proposto pelo Standard Methods for Examination of the Water and
Westwater - SMEWW(RICE, 2012), através de ensaio colorimétrico apresenta seletividade de
até 10 ug/L atendendo a legislagdo vigente CONAMA 020/1986 que exige quantidade
minima de descarte de 50ug/L. (ABNT, 1986).

O objetivo do presente estudo, discursa na avaliacdo e confirmacdo do método proposto pelo
SMEWW utilizando curva de calibracdo. Avaliando estatisticamente a precisdo do método,

coeficiente de correlacdo e erros apresentados.

2. MATERIAL E METODOS

O experimento foi realizado no laboratdrio de analises fisico quimicas, na empresa Agua e
Terra Analises Ambientais, localizado no municipio de Patos de Minas, avenida Marabés,
namero 3737. As concentracBes das solucdes padrdo foram avaliadas de acordo com o
método 3500-Cr C descrito em SMEWW (2012). A vantagem deste método é por ser
colorimétrico sensivel e que envolve reagdes brandas (RICE, 2012).

A rota de analise seguida através do SMEW (2012), da-se inicio apds o preparo das amostras
onde e realizada a preservacdo com solucdo tampéo elevando o pH a 9,5 evitando assim a
oxidacdo do metal analisado em cromo trivalente. A sequéncia cronolégica do procedimento
esta presente na Figura 1. Os padrdes utilizados foram produzidos a partir de solu¢do padrao
de Cr (V1) 100 mg/L, sendo utilizado para a curva de calibragéo as concentracfes de 10 a 100
ug/L.

Apbs a adicdo de difenilcarbazina as amostras foram levadas a medicdo em espectrofotbmetro
com comprimento de onda 540 nm. O modelo foi avaliado a partir da incerteza da curva de
calibracédo, avaliando o intervalo de confianca entre os pontos e a correlagdo com o grau de
confianca estabelecido de 99%.

Apos a avaliacdo do modelo linear realizou-se a validagdo do modelo linear, avaliando o valor

F > Fritico 0 que indica que a # 0, assim entdo indicando que a regressao e significativa.
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3. RESULTADOS E DISCUSSAO

A avaliacdo do modelo seguiu a metodologia pressuposta, aplicando os resultados em
gréfico de disperséo linear obtiveram-se os resultados demonstrados na Figura 2.

Figura 2— Curva de calibracdo de cromo hexavalente.
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Fonte: Autoria Propria, Ribeiro (2017)

Os resultados dos testes para 0 medelo previsto mostra razdo de MQL/MQEP = 0,1749, valor
bem inferior ao valor tabelado do Fqico que € 1. A indicacdo de existéncia linear entre as
variaveis dependentes x e as independentes y foi altamente significativa e confirmada a partir
da relado entre MQR/MQE = 8845,45.

O valor obtido de R* = 0,999 demonstrou a eficiéncia da regresséo, com R2max de 0,9992. Os
parametros da regressdo foram estimados (coeficiente angular, a = 0,6444 e coeficiente linear,

b =-0,0011). Todos os dados utilizados para os calculos estao representados na Tabela 1.

Tabela 1 — Analise de variancias .
ANOVA
F de

gl SQ MQ significacdo

Regressdéo 1 0,0108 0,01086 8830,5 4,078E-12
Residuo 7 8,6E-06 1,28E-06
Total 8 0,0108

Estatistica de regressao

R multiplo 0,999604
R-Quadrado 0,999208
R-quadrado ajustado 0,999095
Erro padrdo 0,001105

Fonte: Autoria Propria, Ribeiro (2017)
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Avaliando o resultado da amostra problema com concentragéo de 0,05 mg/L de Cr (V1)
obteve-se o resultado de 0,05025 mg/L com 99% de confianca da concentracdo em

porcentagem a sua variagcdo de c=acordo com a calibracéo foi de 0,5%.

4. CONCLUSOES

(A funcéo calibracdo, com grande emprego na quimica analitica, pode ser planejada e
utilizada, a fim de proporcionar uniformidade as praticas metroldgicas nos diversos
laboratdrios que venham a gerar resultados a serem comparados, ou que venham a representar
informacdes para decisdes em situaces de impasse;

(i) O método se mostrou extremamente preciso, tendo intervalo de confianga acima do

pressuposto de 99%;
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