Qualidade em Analise Quimica
Exercicios: Medi¢oes Replicadas

1.

Foram exportadas, para os Estados Unidos da América, 400.000 garrafas de
vinho verde. O importador analisou o teor de procimidona (fungicida) no vinho
e constatou que este (teor estimado = 0,0521 mg L") era superior ao limite de
especificagio de 0,05 mg L™ definido sem considerar a incerteza da medig3o.
Devido a discordancia entre as avaliacbes efectuadas pelo laboratério do
produtor e pelo laboratério do importador, que utilizaram o mesmo
procedimento de medicdo (referéncia “Wp25-01”), foi promovida uma
intercomparacdo que envolveu a andlise de frac¢des de uma mesma garrafa do
lote anteriormente considerado ndo-conforme pelo importador. Os resultados
obtidos foram os seguintes:

Laboratério do produtor (Lab. A): 0,0382 mg L';
Laboratério do importador (Lab. B): 0,0563 mg L™.

Considerando os resultados de um ensaio colaborativo internacional efectuado
com esta norma de ensaio (i.e. “Wp25-02”) e os dados do desempenho da
medicdo fornecidos pelo laboratério B, apresentados em anexo, avalie a
concordancia dos seguintes resultados:

a) Resultados do laboratério importador obtidos em condicoes de
repetibilidade (Lab. B): 0,0521 mg L™ e 0,0563 mg L.

b) Resultados dos dois laboratérios: Lab. A: 0,0382 mg L' e
Lab. B: 0,0563 mg L.

c) Calcule a amplitude maxima admissivel de resultados quadruplicados obtidos
no laboratério A, no mesmo dia, pelo mesmo operador e usando o mesmo
equipamento.





Dados_Base

				Departamento de Química e Bioquímica						Qualidade em Análise Química

										Dados  Experimentais

										Mestrado em Química										1º Semestre

				Desempenho da determinação de procimidona em vinhos pelo método Wp25-01

				Descrição sumária do procedimento analítico:

				1. Ensaio colaborativo

				Ensaio CT-IAWP - Round 1 Year 2003

				Teor em procimidona (mg.L-1)

				Laboratório		Replicado I §		Replicado II §

				Lab. 01		0.0332		0.0316

				Lab. 02		0.0399		0.0387

				Lab. 03		0.0384		0.0394

				Lab. 04		0.0399		0.0394

				Lab. 05		0.04411		0.04159

				Lab. 06		0.0415		0.0425

				Lab. 07		0.0475		0.0505

				Lab. 08		0.0282		0.0289

				Lab. 09		0.05467		0.05241

				Lab. 10		0.0332		0.0344

				Lab. 11		0.0471		0.0412

				Lab. 12		0.0426		0.0433

				§ - Réplicas obtidas em condições de repetibilidade.

				2. Dados de desempenho do laboratório do importador de vinho (Laboratório B)

				Resultados da análise de padrões de controlo (excluindo etapa de extracção):

						Conc. estimada (mg L-1)

				Data:		Padrão 0,01 mg L-1		Data:		Padrão 0,05 mg L-1		Data:		Padrão 0,10 mg L-1

				2/14/09		0.0117		11/20/08		0.0516		11/20/08		0.098

				2/17/09		0.0105		11/21/08		0.0531		11/21/08		0.102

				2/20/09		0.0092		11/28/08		0.0462		11/28/08		0.092

				2/22/09		0.0115		12/7/08		0.0510		12/7/08		0.103

				2/23/09		0.0110		12/11/08		0.0477		12/11/08		0.105

				2/26/09		0.0105		12/14/08		0.0515		12/14/08		0.102

				2/27/09		0.0095		12/17/08		0.0449		12/17/08		0.090

				2/28/09		0.0110		12/19/08		0.0499		12/19/08		0.100

				3/1/09		0.0109		12/20/08		0.0496		12/20/08		0.106

				3/8/09		0.0091		12/21/08		0.0451		12/21/08		0.103

				3/17/09		0.0123		12/22/08		0.0512		12/22/08		0.101

				3/21/09		0.0092		12/23/08		0.0491		12/23/08		0.095

				Média		0.0105		Média		0.0492		Média		0.0998

				RSD(%)		10.2%		RSD(%)		5.5%		RSD(%)		5.1%

				Análise de amostras fortificadas - dois controlos por sequência de análise (dias diferentes)

										Teor estimado (mg.L-1) *

				Data:		Amostra fortificada (REF.)		Teor de amostra (s/ adição)		1º Ensaio de recuperação		2º Ensaio de recuperação

				2/14/09		LR09/505		n.d		0.0510		0.0522

				2/17/09		LR09/525		n.d		0.0450		0.0431

				2/20/09		LR09/550		n.d		0.0525		0.0459

				2/22/09		LR09/583		n.d		0.0530		0.0500

				2/23/09		LR09/608		n.d		0.0544		0.0553

				2/26/09		LR09/623		n.d		0.0550		0.0570

				2/27/09		LR09/658		n.d		0.0557		0.0592

				2/28/09		LR09/725		n.d		0.0560		0.0575

				3/1/09		LR09/770		n.d		0.0590		0.0583

				3/8/09		LR09/790		n.d		0.0495		0.0470

				3/17/09		LR09/817		n.d		0.0520		0.0504

				3/21/09		LR09/850		n.d		0.0425		0.0436

				n.d.: não detectado.

				* - Fortificação de 0,05 mg.L-1: Amostras com matrizes equivalentes e com o mesmo teor esperado.



&LDados Experimentais 1&R2º Fase

&CPágina &P/&N

1) Toma de 20 mL num frasco rolhado;
2) Adição de 1 mL de hexano e agitação mecânica durante 15 minutos;
3) Centrifugação a 3000 rotações por minuto para separação da fase orgância da fase aquosa;
4) Quantificação do teor de procimidona na fase orgânica por cromatografia de fase gasosa com detecção de captura electrónica.
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