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Parametros instrumentais avaliam a aceitabilidade dos dados analiticos obtidos por um instrumento. O
desempenho do espectrofotdmetro UV-VIS é avaliado para os comprimentos de onda e as escalas de
absorbancia com materiais apropriados (solucdes de diferentes concentragdes de K,CrO,, por exemplo).
O objetivo deste trabalho é demonstrar os resultados obtidos pelos procedimentos de controle da
qualidade do laboratério de Dosimetria Quimica (Dosimetria Fricke) nos Gltimos quatro anos. As leituras
foram realizadas no espectrofotdmetro e graficos de controle foram elaborados, levando em consideracdo
os resultados das medidas realizadas com solugdes de K,CrO, e de Fe®*. As variagdes nos valores obtidos
para a estabilidade do espectrofotdmetro, bem como para o controle de sua calibragdo ndo ultrapassaram
2%.
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Instrumental parameters need to be evaluated for obtaining acceptable analytical results for a specific
instrument. The performance of the UV-VIS spectrophotometer can be verified for wavelengths and
absorbances with appropriate materials (solutions of different concentrations of K,CrO,, for example).
The aim of this work was to demonstrate the results of the procedures to control the quality of the
measurements carried out in the laboratory in the last four years. The samples were analyzed in the
spectrophotometer and control graphics were obtained for K,CrO, and Fe** absorbance values. The
variation in the results obtained for the stability of the spectrophotometer and for the control of its
calibration did not exceed 2%.
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1. INTRODUCAO

E de fundamental importancia, para a confiabilidade dos seus servicos e pesquisas de um
laboratério, o controle da qualidade dos seus dados, sendo assim, alguns parametros devem ser
seguidos e utilizados na rotina laboratorial. Dentre eles: a especificidade, que é a capacidade que
0 método possui de medir exatamente um composto (no nosso caso Fe**) em presenca de outros
componentes, como impurezas, produtos de degradacéo e componentes da matriz; a linearidade,
que é a capacidade de demonstrar que os resultados obtidos sdo proporcionais a concentracao do
analito (Fe**), num intervalo especificado, sendo este intervalo a faixa entre os limites
quantificacdo superior e inferior de um método analitico [1], neste caso, a curva de calibragdo
obtida deve passar 0 mais proximo possivel de todos os pontos do intervalo; e a repetitividade,
que € o grau de concordancia entre os resultados de medices sucessivas de um mesmo
mensurando (analito), efetuadas sob as mesmas condi¢bes de medigdo; mesmo procedimento,
mesmo obseravdor, mesmo instrumento, mesmo local, repeticdo em curto periodo de tempo, € é
expressa quantitativamente em funcéo das caracteristicas da dispersao dos resultados [2].

O controle da qualidade, de um laboratdrio, estabelece a frequéncia das avaliagdes usando
amostras de controle da qualidade (padrdes) durante as analises, critérios de conformidade e de
acOes corretivas em casos de falhas. O controle da qualidade da dosimetria Fricke envolve
multiplos aspectos, dentre eles a calibracdo do espectrofotometro utilizado. A Calibracao de
um equipamento é segundo o Instituto Nacional de Metrologia, Normatizacdo e Qualidade
Industrial (INMETRO) (2000) [2], o conjunto de operacBes que estabelece, sob condicdes
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especificadas, a relacdo entre os valores indicados por um instrumento de medicéo e os valores
correspondentes das grandezas estabelecidas por padres (ex. material de referéncia) e a
finalidade da calibracdo de um instrumento é verificar a conformidade de um determinado
instrumento com as especificagdes ou normas aplicaveis, estabelecendo uma relacdo entre a
indicacdo do instrumento e o valor verdadeiro da grandeza que ele mede. Para estabelecer o
tempo de intervalo entre as calibragdes o analista deve verificar se existe alguma recomendacéo
do fabricante do instrumento; conhecer as exigéncias legais e/ou as normas aplicaveis, e basear-
se no historico do instrumento. A importancia da calibracdo do espectrofotémetro UV-VIS ¢
para detectar problemas que afetam os resultados das leituras espectrofotométricas causados
pelo desgaste natural dos equipamentos ou de seus componentes épticos e eletronicos, eliminar
a influéncia da estabilizacdo da rede elétrica e garantir a confiabilidade das medicdes realizadas.

O objetivo deste trabalho é demonstrar, no periodo de 2004 a 2007, os resultados obtidos
pelos procedimentos de controle da qualidade do laboratorio de Dosimetria Quimica levando em
consideracdo a calibracdo do espectrofotdmetro UV-VIS, além da especificidade do método
utilizado na Dosimetria Fricke para a determinacédo de ions férricos, a linearidade do mesmo e a
repetitividade dos resultados.

2. MATERIAIS E METODOS

Uma solucéo de Fe** foi utilizada, como padrdo, para ter sua densidade 6ptica (1,5) medida
no mesmo momento das amostras, para verificar qudo préximas essas medidas estdo do valor
verdadeiro, bem como, para determinar a especificidade e a linearidade do método analitico
utilizado. Essa solucéo padréo foi sintetizada com: 0,0314g de (NH,4):Fe(S0.),.6H,0; 0,1645g
de NH;Fe(S0,4),.12H,0; 0,03g de NaCl; 11mL de H,SO,; diluidos para 500mL de agua
tridestilada. A solucdo utilizada como branco foi a solugdo Fricke, ndo irradiada, sintetizada
com 0,1960g de (NH,4),Fe(SO,),.6H,0; 0,03g de NaCl; 11mL de H,SO,; diluidos para 500mL
de &gua tridestilada [3]. Para a calibragdo do espectrofotdmetro (Beckman Coulter DU-640)
utilizou-se solucdes de diferentes concentragdes de K,CrO, (55mg/L, 100mg/L, 130mg/L)
dissolvidas em solucdo de acido perclorico, segundo normas da American Society for Testing
and Materials (ASTM) [4].

3. RESULTADOS E DISCUSSAO
A Figura 1 mostra valores de densidades Opticas avaliados em quatro anos, com o padrao de

Fe**. O valor médio da densidade 6ptica foi de 1,4512 + 1%, e o desvio em relacéo ao valor pré-
estabelecido como padréo foi de 3,25%. Demonstrando uma estabilidade para o Fe*".
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Figura 1: Resultados da Estabilidade do Fe** desde o ano de 2004 até o ano de 2007.



V. L.B. Souza et al., Scientia Plena 4, 114818, 2008 3

As Figuras 2 e 3 mostram os resultados das densidades Opticas da solucdo de dicromato
de potassio para o comprimento de onda de 257 nm (Figura 2) e 313 nm (Figura 3). As linhas
tracejadas indicam os limites inferiores e superiores maximos permitidos por norma (ASTM). A
média e o desvio percentual para o comprimento de onda de 257 nm foi de 1,448 = 0,75%
enquanto que a média e o desvio percentual para o comprimento de onda de 313 nm foi de
0,4798 + 0,54%. As densidades dpticas medidas (absorbancias) encontram-se em concordancia
com os valores pré-estabelecidos em norma [4].
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Figura 2: Resultados da calibracdo do espectrofotdmetro com dicromato de potassio para o
comprimento de onda de 257nm.
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Figura 3: Resultados da calibragdo do espectrofotdmetro com dicromato de potassio para o
comprimento de onda de 313nm.

Para a linearidade observada pela curva de calibracdo do espectrofotdmetro (Figura 4), num
intervalo de 10 a 10 observou-se um coeficiente de correlacdo de 0, 9995. E o coeficiente de

extingdo molar, e (coeficiente angular da curva) obtido (217,8 m?.mol™) foi similar ao da
literatura (218 m%mol™) [5].
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Figura 4: Linearidade determinada pela curva de calibracdo do espectrofotdmetro determinada com
Fe’™.

4. CONCLUSAO

A metodologia utilizada no laboratdrio de dosimetria Fricke atende as exigéncias quanto a
especificidade, linearidade e repetitividade na determinacdo de ions férricos. Além disso, 0s
resultados foram considerados satisfatorios e 0 método de determinagdo de Fe®* utilizado
provou ser adequado para determinacdo da dose na agua com o dosimetro Fricke. E os
resultados obtidos para as densidades Opticas nos comprimentos de onda estudados, com as
solucbes de dicromato de potassio, para a calibragdo do espectrofotémetro, encontram-se em
concordancia com os valores pré-determinados por normas com variagdes menores que 1%.
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